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RESUMEN 
Los carbonatos básicos de magnesio, cuya fórmula general es xMgO·yCO2·zH2O, se 
sintetizan por hidrólisis alcalina del correspondiente carbonato de magnesio. Los 
carbonatos básicos de magnesio se han empleado recientemente como carga ignífuga 
en matrices poliméricas, mejorando notablemente el comportamiento de éstas en caso 
de incendio. Por otro lado, se han utilizado también como materiales para la captación 
y almacenamiento de CO2 a partir de MgO, reduciendo las emisiones de estos gases 
contaminantes. 
El presente trabajo de investigación se emmarca en un proyecto de colaboración con 
la empresa Magnesitas Navarras S.A., cuya principal actividad industrial se centra en 
la obtención de óxido de magnesio, de distinta reactividad y pureza, mediante la 
calcinación de magnesita natural. Durante este proceso se estima que las emisiones 
generadas tienen un contenido de CO2 de aproximadamente un 33% (v/v). Asimismo, 
se generan diferentes subproductos, entre los que se encuentra el denominado 
cáustica reactiva (CR), el cual se considera, debido a su composición como un óxido 
de magnesio de bajo contenido (Low-Grade MgO). La empresa dispone de una planta 
piloto para la obtención de carbonatos básicos de magnesio, fruto de la colaboración 
con el mismo grupo de investigación, diseñada para la carbonatación de otros 
subproductos de magnesio y a partir de CO2 puro. 
Como continuación de la línea de investigación, el presente proyecto final de carrera 
se centrará en el estudio a escala de laboratorio de la carbonatación del subproducto 
mayoritario CR mediante la utilización de CO2 al 33% (v/v). La finalidad del proyecto es 
optimizar un proceso ya existente, haciéndolo más sostenible y respetuoso con el 
medio ambiente, a la vez que se obtiene un producto comercial de elevada pureza 
ampliamente utilizado en diferentes sectores industriales. Para ello, se ha realizado un 
diseño de experimentos (DoE) que ha de permitir optimizar las condiciones del 
proceso de lixiviación del magnesio contenido en el subproducto CR y utilizando un 
flujo gaseoso de CO2 al 33% (v/v). 
Fruto de los resultados obtenidos en el estudio, la empresa podrá realizar los 
correspondientes ajustes en su planta piloto y aprovechar los gases liberados durante 
el proceso de combustión (CO2 33%) de la magnesita natural. Así, podrá proceder a la 
correspondiente reducción de emisiones de CO2 y reaprovechar un subproducto 
industrial para obtener finalmente un carbonato básico de magnesio de elevada 
pureza, ampliando la gama de productos comerciales y el nicho de mercado, a la vez 
que se potencian criterios de sostenibilidad y respeto medioambiental. 
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GLOSARIO 
ATG  Análisis termogravimétrico. 
BET  Superficie específica. 
C  Caudal. 
CR  Cáustica Reactiva. 
Desv.  Desviación estándar. 
DIOPMA Disseny i Optimtzació de Procesos i Materials. 
DoE  Diseño y optimización de experimentos. 
DRX  Difracción de rayos X. 
Dy  Dypingite. 
ETSEIB Escola Tècnica Superior de Enginyeria Industrial de Barcelona. 
FRX  Fluorescencia de ratos X. 
FTIR-ATR Espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier con accesorio 
de reflexión atenuada. 
HM  Hidromagnesita. 
Magna  Magnesitas Navarra S.A. 
MET  Matriz de impacto ambiental (Materiales, Energía, emisiones Tóxicas) 
MMPP  Materias primas. 
Rp   Relación de pulpa. 
T  Temperatura. 
t  Tiempo. 
V1  Validación 1. 
V2  validación 2. 
  
Pág. 10 
 
  
Aprovechamiento de un LG-MgO para la obtención de carbonato básico de Mg de alta pureza (F. Ferré) Pág. 11 
 
  
 
PREFACIO 
El presente proyecto es una continuación y optimización de la investigación realizada por la 
Dra. Ana Inés Fernández Renna en su Tesis Doctoral que lleva el título “Procedimientos para la 
obtención de Hidromagnesita. Estudio cinético.” En este estudio se evaluó las condiciones 
experimentales necesarias para la obtención de la Hidromagnesita, con las condiciones que la 
empresa Magnesitas Navarra S.A. (Magna) requería en aquel momento. En el presente 
proyecto de investigación pretende ajustar las condiciones a los requerimientos actuales por 
parte de la empresa, con la intención de revalorizar un producto derivado de la propia actividad 
industrial. El principal objetivo ha consistido en optimizar la reacción de lixiviación del 
suproducto rico en magnesio mediante un diseño de experimentos (DoE), desarrollado en el 
presente estudio para evaluar el correcto rango de trabajo. Durante este proyecto ha sido 
crucial el contacto directo con la empresa Magna, que ha permitido obtener un resultado óptimo 
y útil para una futura mplementación del proceso a escala industrial. 
La motivación principal de este proyecto es la de formar parte de una investigación vinculada a 
la empresa y su actividad industrial, así como la revalorización de un material, permitiendo de 
este modo mejorar los criterios de sostenibilidad y optimización medioambiental. Además este 
estudio a escala de laboratorio podría permitir a la empresa ampliar su nicho de mercado, dado 
que el nuevo material obtenido podría ser empleado como carga ignífuga de matrices 
poliméricas o precursor de MgO de mayor pureza que el original para su posible empleo como 
material refractario. 
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1 Introducción 
En este capítulo se hace una breve descripción de los objetivos que fundamentan este 
proyecto final de carrera, así como la finalidad del mismo y su alcance. 
1.1 Objetivo 
Aplicar un diseño de experimentos (DoE) para la optimización, a escala de laboratorio, 
de los parámetros que gobiernan la reacción de lixiviación de un óxido de magnesio de 
bajo contenido para la obtención de carbonatos básicos de magnesio según las 
condiciones que requiere una planta piloto industrial instalada a tal efecto. 
1.2 Finalidad 
• Revalorizar un producto industrial de MgO de bajo contenido con el fin de 
abaratar costes. 
• Justificar la superficie de respuesta suministrada en el desarrollo del DoE. 
• Validar el DoE desarrollado. 
• Optimizar la reacción de lixiviación del magnesio (Mg2+). Maximizar la 
concentración de Mg2+ en disolución. 
• Optimizar el rendimiento del proceso según el rango de lixiviación obtenido. 
• Caracterizar la composición del carbonato básico de magnesio finalmente 
obtenido. 
1.3 Alcance 
• Revalorización de un subproducto, magnesia cáustica reactiva (CR; óxido de 
magnesio de bajo contenido), generado en la propia actividad industrial. 
• Reaprovechamiento de los gases de emisión (CO2 al 33%) de la propia 
actividad industrial. 
• Establecer un proceso sostenible que permita minimizar la generación de 
residuos y las emisiones de gases contaminantes. 
• Realizar un estudio a escala laboratorio, validando el proceso y controlando 
aquellos parámetros que permitan extrapolar los resultados obtenidos al 
correcto funcionamiento de la planta piloto. 
• Realizar una caracterización estructural del carbonato básico de magnesio 
obtenido como producto final. 
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2 Antecedentes 
En este capítulo se pretende hacer una descripción del estado del arte del proceso de 
obtención de la hidromagnesita (HM) a día de hoy. Se expone también un esquema 
del proceso y se detalla la planta piloto diseñada en su momento para realizar el 
proceso de lixiviación de óxidos de magnesio de bajo contenido. Se describirá el 
mecanismo de reacción que tiene lugar durante el proceso, haciendo hincapié en 
aquellos parámetros que gobiernan la reacción y cuyo control ha de permitir su 
optimización 
2.1 Estado del arte 
La hidromagnesita (HM) es un carbonato básico de magnesio de fórmula general 
xMgO·yCO2·zH2O que se produce por hidrólisis alcalina del carbonato. Se encuentra 
en la naturaleza en depósitos geológicos como el de British Columbia en Canadá, y 
asociado con la huntita (3MgCO3.CaCO3) en Grecia. El producto sintético se conoce 
también con el nombre de magnesia alba y sus primeras aplicaciones fueron en la 
industria farmacéutica. 
Durante el siglo pasado, por primera vez, el producto sintético se obtuvo 
industrialmente mediante la reacción en agua caliente de sulfato de magnesio y 
carbonato de sodio. Las primeras aplicaciones de la magnesia alba fueron productos 
farmacéuticos para su utilización como productos laxantes y/o dentífricos[1]. Otros 
procedimientos de obtención de la magnesia alba de calidad farmacéutica han sido 
partir de cloruro de magnesio, o bien, a partir de magnesita (MgCO3) y/o dolomita 
(CaMg(CO3)2), como es el caso del proceso Pattinson [2]. En éste último, previamente 
se carbonata una suspensión del mineral calcinado y, a la solución de bicarbonato de 
magnesio obtenida, se le añade Na2CO3 para precipitar el correspondiente carbonato 
básico de magnesio. 
Otra vía de síntesis del carbonato básico de magnesio es la que se basa en la 
descomposición por calentamiento, ya sea de soluciones de bicarbonato de magnesio 
o de suspensiones de hidratos, etc. En 1996, Rosa[3] describió un proceso de 
obtención de derivados de magnesio, y en particular carbonato básico de magnesio, 
mediante la carbonatación inicial de una dolomita calcinada, y un posterior 
calentamiento de la solución resultante, previa etapa de filtrado donde se separa 
carbonato cálcico. También, partiendo de dolomita, Cáceres y Attiogbe[4] estudiaron la 
separación de carbonatos de magnesio y calcio, en la que se recupera hidromagnesita 
pura del residuo acuoso. Ambos procesos se basan en la solubilidad selectiva de las 
distintas especies al carbonatar con CO2 una solución de dolomita calcinada. 
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En la actualidad, la obtención industrial de carbonato básico de magnesio se lleva a 
cabo básicamente a través de dos vías de síntesis. La primera es por precipitación en 
caliente, a partir de una solución de una sal de magnesio, como puede ser sulfato o 
cloruro, y por adición posterior de carbonato de sodio. La segunda de las vías es la 
que aprovecha la alta solubilidad del bicarbonato de magnesio, y que permite la 
separación de impurezas por lixiviación con CO2 de la magnesita y/o dolomita 
calcinada. Posteriormente se obtiene el carbonato básico de magnesio por 
descomposición hidrotermal de la solución de bicarbonato de magnesio, o por 
precipitación con un carbonato alcalino, usualmente Na2CO3. 
Actualmente el carbonato básico de magnesio de elevada pureza tiene aplicaciones 
industriales variadas. Se utiliza en gran parte como precursor en la obtención de sales 
de magnesio y óxido de magnesio de elevada pureza, con aplicaciones analíticas, en 
catálisis, etc. La utilización de carbonatos sintéticos como aditivos y cargas en las 
industrias del papel, polímeros y tintas está siendo cada vez mayor, por ejemplo como 
sustituto de compuestos de mayor toxicidad como es el caso del TiO2 en las pinturas. 
El carbonato de magnesio de grado farmacéutico se utiliza en la fabricación de 
dentífricos y antiácidos, así como en la industria cosmética. 
2.2 Descripción del proceso 
Al igual que en otros procesos actualmente utilizados para la obtención de carbonato 
básico de magnesio a escala industrial, el proceso estudiado, y que posteriormente se 
ha llevado a cabo en escala piloto, también tiene lugar en dos etapas bien 
diferenciadas. En el diagrama de flujo de la Figura 2.1 se representa dicho proceso. 
El proceso consiste en primer lugar en la lixiviación selectiva del magnesio contenido 
en el producto de partida, y se realiza a presión atmosférica con anhídrido carbónico al 
33% como agente lixiviante. Como materia prima se pueden utilizar distintos 
materiales que permitan la lixiviación del magnesio, tales como cloruro magnésico, 
hidr(óxido) de magnesio e incluso subproductos industriales generados por la propia 
empresa durante el proceso de calcinación industrial de la magnesita natural. 
En segundo lugar, se procede a la etapa de precipitación del carbonato básico de 
magnesio, contenido en la solución de la lixiviación obtenida en la etapa anterior, en la 
que se le aporta un incremento de temperatura, favoreciendo así la precipitación de la 
HM. 
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Figura 2.1 Diagrama de flujo del proceso 
El calentamiento de la solución lixiviada, aprovechando fuentes de calor residual 
generados en el propio proceso de calcinación de la magnesita natural, hace de éste 
un proceso más sostenible y menos costoso. Más aun teniendo en cuenta que 
anteriormente dicha precipitación se realizaba por la adición de óxido de magnesio del 
95 % de pureza o, incluso, con ácidos débiles de sales solubles de magnesio. Con 
este proceso, se evita la introducción de iones ajenos al proceso, por lo que se genera 
un caudal de aguas residuales que pueden ser vertidas sin un tratamiento de 
depuración posterior, recirculadas en la propia planta, en la etapa de lixiviación, o 
reutilizadas para otros fines en la instalación industrial, como puede ser el apagado de 
los polvos de ciclón, flotación de la magnesita, etc. 
2.3 Planta piloto 
A partir de los estudios realizados anteriormente[5], la empresa Magnesitas Navarras 
S.A. diseñó y puso en marcha una planta piloto en la que, actualmente, se está 
desarrollando con éxito las pruebas para implementar el proceso de fabricación de 
carbonatos básicos de magnesio a mayor escala. El material de partida en la etapa de 
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lixiviación es un subproducto, denominado "hidrato", generado en la propia actividad 
de la empresa, durante el proceso de calcinación de la magnesita natural. El diseño de 
la planta piloto permite producir unos 300 kg de carbonato básico de magnesio al día. 
En la Figura 2.2 está representado el diagrama de flujo de la planta piloto, en el que se 
observan las diversas etapas que componen el proceso, consistente con lo detallado 
con anterioridad en el apartado Figura 2.1. 
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Figura 2.2 Esquema de la planta piloto. Esquema cedido por Magna S.A. 
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2.4 Consideraciones cinéticas 
En este apartado se hace una breve revisión de los conceptos, ecuaciones y modelos 
cinéticos utilizados en el presente trabajo para el tratamiento y discusión posterior de 
los resultados experimentales obtenidos. 
Las etapas implicadas en el proceso de obtención de HM, lixiviación y precipitación, 
constituyen un sistema heterogéneo en el que se tienen partículas sólidas en el seno 
de un fluido. Existe pues una interfase donde generalmente tiene lugar la reacción 
química, de forma que la velocidad de la reacción puede expresarse como el número 
de moles transferidos por unidad de tiempo y de superficie. 
Ec. 2.1 
Puesto que un sólido en solución está rodeado por una película de fluido, interfase o 
capa de Nernst, se puede describir la reacción sólido-fluido de acuerdo con las 
siguientes etapas: 
1. Difusión de los reactivos desde el seno de la solución hasta la superficie del 
sólido. 
2. Adsorción de los reactivos en la interfase. 
3. Reacción química en la superficie del sólido. 
4. Desorción de los productos de reacción. 
5. Difusión de los productos a través de la película de líquido. 
De manera que, según cuál de las etapas anteriores sea la más lenta en las 
condiciones de trabajo, se tendrá alguna de las siguientes tres situaciones: el proceso 
presenta control químico, control difusivo o control mixto. 
2.4.1 Control químico 
Éste tiene lugar cuando la velocidad de reacción es más lenta que las etapas de 
transferencia de masa a través de la película de fluido. 
2.4.2 Control difusivo 
Cuando la velocidad de la reacción química es, por el contrario, más rápida que la 
difusión de los reactivos o los productos, esta última etapa será la que controla la 
velocidad de reacción. Así pues, la concentración inicial en la interfase ha de ser muy 
próxima a cero, por lo que no existe prácticamente gradiente de concentración. 
)()()( productosfluidosólido pPaAM ⇔+
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Para procesos con control difusivo, la velocidad del proceso depende inversamente del 
grosor de la interfase sólido-líquido. Al aumentar con la agitación la velocidad del fluido 
respecto al sólido, la distancia de esta interfase disminuye y, por lo tanto, nos 
aseguramos que nuestra reacción se rige por control químico. 
En cualquiera de los casos, preferentemente se desea tener un control químico, y esto 
se consigue mediante una vigorosa agitación. 
2.4.3 Control mixto 
Éste tiene lugar cuando el control del proceso es intermedio, y las velocidades de 
difusión y de reacción química son muy similares y ninguna de ambas predomina 
sobre la otra. 
Las reacciones heterogéneas no catalizadas involucran procesos tanto químicos como 
físicos, por lo que la velocidad está influenciada por factores que afectan ambos tipos 
de procesos, como son las características de difusión de la fase fluida, la velocidad de 
agitación, la temperatura, la energía de activación, la concentración de los reactivos y 
el tamaño o superficie de las partículas. 
2.4.4 Mecanismos 
De acuerdo con lo anteriormente expuesto[5], se ha propuesto una secuencia de 
reacciones elementales que describen la carbonatación de pulpas de óxido de 
magnesio. 
Ec. 2.2 
Ec. 2.3 
Ec. 2.4 
Ec. 2.5 
Ec. 2.6 
Ec. 2.7 
donde CO2(i), Mg2+(i) y HCO3-(i) son las especies presentes en la interfase o capa de 
Nernst.  
( ) )(2 (l)2)(    ss OHMgOHMgO ⇔+
(aq)2 (l)2)(2    COOHCO g ⇔+
   (i)2)(2 COCO aq ⇔
( ) (s)23(l)2(s)2)(2 .n  O)1(   OHMgCOHnOHMgCO i ⇔−++
(l)2)(3
2
)(2)(23 1)-(n  2      . OHHCOMgCOOnHMgCO iis ++⇔+
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(aq)3(aq)
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Se sugieren la disolución del anhídrido carbónico en agua (Ec. 2.2), y la formación de 
hidróxido en la superficie de las partículas (Ec. 2.3), como las reacciones que tienen 
lugar inicialmente, esta última posteriormente a la adición del MgO a la fase acuosa 
agua previamente carbonatada. 
Seguidamente se ha planteado la difusión del CO2 a través de la capa de Nernst 
ecuación, y su reacción química en la superficie de la partícula para formar carbonato 
de magnesio (Ec. 2.5). El carbonato que se forma sobre la partícula reacciona con otra 
molécula de CO2 y se disuelve para formar el bicarbonato de magnesio (Ec. 2.6), 
siendo el transporte de estos iones (Ec. 2.7) la última reacción propuesta. 
2.4.5 Temperatura 
Mientras que la velocidad de los procesos controlados por difusión no presenta una 
gran dependencia con la temperatura, no sucede lo mismo con los procesos 
controlados por reacción química. En el caso objeto de estudio no es algo trivial, ya 
que la solubilidad del anhídrido carbónico depende exclusivamente de la temperatura y 
presión según se muestra en la siguiente Tabla 2.1 
Tabla 2.1 Solubilidad de CO2 en H2O en función de la presión 
y de la temperatura 
Presión 
(kPa) 
Solubilidad de CO2 en H2O (mL, kg) 
Temperatura (°C) 
10º 20º 30º 
101 1137 835 634 
507 1103 804 620 
1013 1062 778 602 
1521 1024 753 587 
2027 987 732 570 
Telitchenko[8] determinó que la temperatura óptima de trabajo para la preparación de 
soluciones de bicarbonato de magnesio mediante la carbonatación de suspensiones 
debería ser de 13.5°C. 
2.4.6 Tamaños de partícula 
Es evidente que será mayor la velocidad cuanto mayor sea la superficie de sólido 
rodeada por la capa de fluido, en consecuencia, se observará una velocidad mayor 
cuanto menor sea el tamaño medio de las partículas, o cuando para un mismo 
tamaño, las partículas presenten una superficie con más sitios activos (una mayor 
superficie específica). 
El presente proyecto no abordará el estudio de todas estas variables, sino que se 
centrará en la utilización de un subproducto de la empresa Magnesitas Navarras S.A., 
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procurando no añadir ninguna operación unitaria referente a la preparación inicial de la 
materia prima, como pudiera ser una molturación, un tamizado, etc., y, sobretodo, 
manteniendo unos rangos de temperatura coherentes y reproducibles en la planta 
piloto, que puedan aprovechar las fuentes de calor ya existentes en el proceso de 
calcinación de la magnesita natural y no requieran aportes energéticos extras, siempre 
en vías de mantener un proceso lo más sostenible posible. 
2.4.6.1 Presencia de impurezas en la lixiviación con anhídrido carbónico 
La carbonatación de óxido de magnesio ha sido extensamente estudiada como un 
método de lixiviar el magnesio contenido en dolomitas o magnesitas de baja ley, ya 
que la alta solubilidad del bicarbonato de magnesio permite la lixiviación selectiva del 
magnesio, dejando el resto de los elementos sin lixiviar[5]. Dado que la dolomita natural 
(CaMg(CO3)2) contiene como principales impurezas SiO2, Fe2O3, Al2O3 y calcio en 
forma de silicatos, carbonatos y óxidos, es posible lixiviar únicamente el magnesio 
mediante este método, consiguiendo de esta forma separarlo de las otras fases 
mineralógicas presentes en la dolomita. 
Esta reacción se puede expresar según la siguiente reacción química: 
Ec. 2.8 
El anhídrido carbónico se disuelve en agua para formar un ácido débil, según se 
describe en las ecuaciones siguientes: 
Ec. 2.9 
Ec. 2.10 
y cuya solubilidad de éste en agua depende de la presión y la temperatura, tal y como 
se ha mencionado en la Tabla 2.1  
El presente proyecto parte en gran medida de los resultados presentados en la Tesis 
Doctoral de la Dra. Ana Inés Fernández[6]. Así, se detallan a continuación aquellos 
aspectos más destacables a partir de los cuales se sustenta el proceso experimental 
que se ha realizado. Entre estas conclusiones destacan las que se muestran a 
continuación: 
• Durante la carbonatación de suspensiones de MgO a presión atmosférica, con 
una relación sólido/líquido (S/L) o relación de pulpa (Rp) mayor que 14 g 
MgO·L-1 se verifica que tienen lugar dos procesos: la lixiviación selectiva del 
magnesio para formar una solución de Mg(HCO3)2 y la precipitación de 
carbonato de magnesio, independientemente del caudal de CO2 utilizado. La 
formación de una solución saturada de Mg(HCO3)2 sin prácticamente 
precipitación de carbonato de magnesio, se verifica al trabajar con 
3222    COHOHCO ⇔+
OHHCOOHCOH 2
-
3
-
32     +⇔+
)(23)(23)(2)(2)(23 )( )(2)( aqaqgls HCOCaHCOMgCOOHCOMgCa +⇔+
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suspensiones continuamente agitadas, con una relación de pulpa menor que 
14 g MgO·L-1 y un exceso de CO2 respecto al estequiométricamente necesario. 
En estas condiciones la velocidad de reacción aumenta al aumentar la presión 
parcial, así como el caudal de anhídrido carbónico, y la temperatura de 
reacción. La velocidad de agitación no afecta significativamente a la velocidad 
de reacción, mientras que la pulpa esté suficientemente agitada para la 
distribución del CO2 en la misma. 
• La precipitación del carbonato de magnesio se verifica al utilizar relaciones de 
pulpa mayores que 14 g MgO·L-1, y se ve favorecida si el caudal de CO2 es 
menor que el que proporciona la cantidad estequiométrica para formar el 
bicarbonato de magnesio. 
• Respecto a la velocidad del proceso, en lugar de alcanzarse primero un 
máximo de solubilidad del Mg(HCO3)2 e iniciarse posteriormente la 
precipitación de carbonato se encuentra que la misma aumenta al aumentar el 
caudal de CO2, la relación de pulpa y la velocidad de agitación, mientras que al 
aumentar la temperatura la velocidad disminuye.  
• Con un defecto de CO2 se imponen condiciones difusivas, independientemente 
de la relación pulpa utilizada. 
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3 Introducción al DoE 
En el siguiente capítulo se detalla una pequeña introducción referente al diseño de 
experimentos (DoE), dado que, en el presente proyecto final de carrera, éste se ha 
empleado como herramienta para el estudio de la optimización de la reacción de 
lixiviación del carbonato básico de magnesio y la posterior evaluación de los 
resultados obtenidos. Dicha información se encuentra detallada en el capítulo 5. 
Generalmente, el efecto que causa la variación de un solo factor sobre la cantidad de 
Mg2+ lixiviado o del rendimiento final, analizándolo de manera individual, realizando 
experimentos de “ensayo y error”, puede ser una manera factible y realista, aunque 
estos modelos son muy sencillos. La estrategia tradicional en la experimentación se 
basa en estudiar los factores uno a uno; esto es, variar los niveles de un factor 
mientras los demás permanecen fijos. Sin embargo, esta metodología presenta 
algunos inconvenientes: 
• Se necesitan un gran número de ensayos experimentales. 
• Las conclusiones obtenidas en el estudio de cada factor tienen un campo de validez 
muy restringido. 
• No es posible estudiar la existencia de interacción entre los factores. 
• Es inviable, en muchos casos, por problemas económicos o de tiempo. 
La forma con la que se tratan los resultados y, posteriormente, estos se presentan 
puede ser clave para que una nueva aplicación en un procedimiento sea satisfactoria. 
La estadística ha desarrollado métodos con rigor científico, susceptibles de poder ser 
aplicados en diferentes situaciones experimentales. A estos métodos se les denomina 
diseño de experimentos (DoE). El diseño de experimentos aporta la máxima 
información con el mínimo número de ensayos experimentales. Cuando se aplica en 
una situación concreta, el propósito final es deducir la forma en que una serie de 
variables (factores) que dependen del proceso, afectan a una o varias características 
(respuestas) de interés. Estos modelos, que estudian diversas variables 
simultáneamente, a menudo ofrecen una gran cantidad de información adicional, pero 
en general son más complejos de construir y son más sensibles a cambios en el 
proceso o interferencias[9].  
El DoE como técnica permite verificar la existencia de relaciones o efectos sinérgicos 
entre los factores estudiados, tanto si forman parte de una mezcla como si no. Estas 
relaciones entre los factores estudiados pueden afectar, y por ello condicionar, su 
procesado o, por otro lado, pueden limitar o modificar e incluso permitir nuevas 
aplicaciones [10][11][12][13][14][15][16]. Además, las técnicas de diseño de experimentos se 
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basan en estudiar simultáneamente los efectos de todos los factores de interés, para 
concluir cuáles son más eficaces y proporcionan mejores resultados a un menor coste. 
Se debe establecer una planificación coherente del estudio. Para una correcta 
planificación de un diseño experimental deben seguirse unas etapas ejecutadas de 
forma secuencial [17][18]  que en general son: 
Definir los objetivos del experimento. Es importante en primer lugar definir y 
justificar la razón por la que se quiere diseñar un experimento y establecer el objetivo 
que se pretende alcanzar. Para ello debe tenerse una idea clara de cuál es el fin 
perseguido. De lo contrario puede desviarse hacia cuestiones secundarias de menor 
importancia y, por tanto, obtener conclusiones poco útiles para el propósito 
experimental. 
Identificar todas las posibles fuentes de variación. Una fuente de variación es 
cualquier cosa que pueda generar variabilidad en la respuesta. Es recomendable 
hacer una lista de todas las posibles fuentes de variación del problema, distinguiendo 
aquellas que, a priori, generarán una mayor variabilidad. Las variables pueden ser 
continuas o discontinuas. 
Determinar los niveles de los factores. Se entiende por nivel el valor que puede 
tomar un factor en un determinado experimento. Normalmente los factores sólo toman 
dos niveles, el nivel alto (+) y el bajo (-). Este paso es crítico, ya que por muy 
influyente que sea un factor, puede aparecer como no importante si sus niveles se han 
escogido demasiado próximos. También, al contrario, un parámetro que afecte poco a 
la respuesta puede resultar crítico si el intervalo se elige demasiado amplio. 
Seleccionar las respuestas. En un solo diseño pueden estudiarse varias respuestas 
simultáneamente. Hay que prever en este caso que el sistema de medición de estas 
respuestas no añada variabilidad al estudio, o por lo menos controlar la magnitud de 
esta variabilidad a la hora de interpretar los resultados. 
Diseñar el experimento. Para seleccionar el diseño de experimentos más adecuado 
(diseño factorial completo, fraccionado…), se debe llegar a un compromiso entre la 
información que obtenemos y el número de experimentos que hay que realizar. 
Realizar el trabajo experimental. Básicamente, se debe poder llevar a cabo todos los 
experimentos diseñados con el mínimo de incidencias que puedan introducir 
indeterminaciones en el ensayo, como, por ejemplo, cambios en las materias primas, 
diferentes operadores si no se ha considerado como una variable, etc. También hay 
que controlar la realización del propio experimento con el fin de detectar sucesos no 
previstos para corregirlos, si es posible, o incluirlos en el análisis de los resultados. 
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Analizar los datos e interpretar los resultados. Se deben revisar los datos para 
detectar posibles errores y limitar las conclusiones a términos de significado 
estadístico. Asimismo, se deben señalar las implicaciones de los resultados para su 
aplicación práctica. 
Los pasos del listado anterior no son independientes y, en un determinado momento, 
puede ser necesario volver atrás y modificar decisiones tomadas en algún paso previo. 
3.1 Diseños factoriales 
En general, un DoE contempla la realización de diseños factoriales. Se entiende por 
diseño factorial el diseño en que los valores de todos los parámetros se varían 
simultáneamente. En experimentación, los diseños más utilizados son los diseños 
factoriales a dos niveles (2k), donde k es el número de factores a controlar[19]. Estos 
métodos presentan el inconveniente que el número de experimentos a realizar crece 
enormemente al aumentar el número de parámetros. 
Es normal que en una respuesta puedan afectar 6, 7, o más factores. En el último 
caso, un diseño factorial completo necesita la realización de 27=128 experimentos. 
Aunque en otros ámbitos es un valor frecuente, en la mayoría de los casos tal cantidad 
de ensayos se aleja de lo razonable. Para tales situaciones se recurre a los diseños 
factoriales fraccionados[20] , que permiten estudiar un número elevado de factores con 
un número de experimentos mucho menor que los obtenidos en los diseños factoriales 
completos. 
3.2 Metodología de superficie de respuesta 
La metodología de superficies de respuesta es un conjunto de técnicas matemáticas, 
utilizadas en el tratamiento de problemas, en los que una respuesta de interés está 
influida por varios factores de carácter cuantitativo. 
Los diseños que siguen la metodología de superficie de respuesta como el Central 
Composite Design (CCD) o el 3-Level Factorial Design, adecuados al estudiar factores 
continuos, están orientados a ajustar un modelo de segundo y tercer grado (cúbico). 
Generalmente, estos grados de polinomio son más que adecuados para la 
aproximación de las respuestas y ajustarse a una superficie cuadrática. 
Ésta es la razón por la que en el presente proyecto se ha escogido un diseño de 
superficie de respuesta frente a uno factorial. Al tener un número moderado de 
factores a estudiar es más que adecuado para optimizarlos, ya que profundiza en 
ellos. Sin embargo, cuando se pretende evaluar un elevado número de factores, 
categóricos y numéricos, es más adecuado emplear un diseño factorial con dos 
niveles. Para discernir entre ellos cuáles afectan significativamente y cuáles no. 
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3.3 Representación gráfica de resultados 
Para interpretar más fácilmente los resultados que ofrece el diseño de experimentos y 
detectar los efectos que son significativamente importantes, se suelen convertir los 
datos en gráficos estadísticos. Los tipos más frecuentes son los Diagramas de Pareto 
y las representaciones de superficie de respuesta[21]. 
En el presente proyecto final de carrera se han representado los resultados mediante 
superficie de respuesta. Este tipo de gráfico permite a partir de las respuestas que sí 
son relevantes (estadísticamente significativas), relacionar numéricamente las 
condiciones de ensayo del diseño de experimentos, con los resultados experimentales. 
Es decir, es una representación gráfica del campo experimental (la superficie que se 
ha estudiado delimitada por los límites de los factores) y las respuestas asociadas. 
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4 Metodología experimental 
En este capítulo se describen los materiales y métodos empleados en la realización de 
los ensayos experimentales del presente proyecto. En primer lugar, se hace una 
detallada caracterización físico-química de la materia prima, correspondiente con el 
subproducto denominado cáustica reactiva (CR). A continuación, se expone el 
procedimiento experimental de este proyecto, así como el protocolo establecido a 
partir de ensayos preliminares. 
4.1 Cáustica reactiva 
4.1.1 Producción y origen industrial 
La cáustica reactiva (CR) empleada en los reactores para la obtención de HM, fue 
suministrada por la empresa Magnesitas Navarras S.A (MAGNA). 
La empresa Magnesitas Navarras S.A. centra su principal actividad industrial en la 
obtención de óxido de magnesio (MgO) a partir de la calcinación de menas naturales 
ricas en magnesita (MgCO3). Estas menas naturales provienen de las distintas minas a 
cielo abierto propiedad de la empresa, siendo posteriormente tratadas en la planta que 
se encuentra en la localidad de Zubiri (Navarra, España). La empresa calcina 
alrededor de 450.000 toneladas anuales de magnesita para obtener las 
correspondientes 170.000 toneladas de MgO. Así, y según el tratamiento térmico al 
que es sometido el carbonato magnésico, se obtienen los siguientes productos 
comercializados por la empresa, con ámbitos de aplicación diferentes: 
•Magnesita Calcinada a Muerte, Dead-Burned Magnesite (DBM). Tratada a 
temperaturas próximas a los 1800ºC. Indispensable en la siderurgia como material 
refractario. También se la denomina magnesita sinterizada o Sínter de magnesita. 
•Magnesita Calcinada Cáustica, Caustic-Calcined Magnesite (CCM). Tratada 
aproximadamente a unos 1.100ºC. Se produce un óxido magnésico más reactivo  que 
el anterior, siendo utilizado en agricultura, ganadería, medio ambiente y otras 
tecnologías industriales y químicas[22]. 
En la Figura 4.1 se describe el proceso industrial llevado a cabo en las instalaciones 
de la planta de Zubiri, así como la etapa en el que se obtiene el material de partida 
empleado en el presente proyecto, la CR. 
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Figura 4.1 Proceso de obtención de magnesia. Magnesitas Navarras S.A. 
Tal y como puede apreciarse en la anterior figura, se obtienen tres subproductos 
industriales durante el proceso de calcinación de la magnesita natural. A pesar de que 
la empresa ya comercializa parte de estos subproductos para distintas aplicaciones 
tecnológicas, como por ejemplo la estabilización de suelos contaminados con metales 
pesados y otros usos medioambientales[23], hay un especial interés en ampliar su 
abanico de aplicaciones. Así, de acuerdo con las líneas de investigación llevadas a 
cabo en el grupo de investigación DIOPMA, cabe la posibilidad de diversificar las 
aplicaciones de estos subproductos mediante su empleo en el desarrollo de nuevos 
materiales destinados a distintos sectores. Cabe mencionar que la mayoría de 
productos y subproductos obtenidos durante la actividad industrial de MAGNA, 
contienen impurezas de hierro, y este hecho provoca que las magnesias obtenidas a 
partir de la calcinación de la magnesita natural tengan un color rojizo, limitando sus 
aplicaciones cuando el color es un parámetro determinante. 
Así, es de interés poder conseguir un producto final de elevada pureza (MgO) y color 
blanco, lo cual supondría una mejora de sus productos aumentando su pureza además 
de una diversificación de las posibles aplicaciones. 
En la Figura 4.1 se ha marcado en color rojo, el material de partida utilizado en el 
presente proyecto. Este material es un producto más reactivo que los denominados 
sínter, dado que ha sido sometido a un tratamiento térmico en el que no ha llegado a 
sinterizadas completamente (manteniendo una estructura con numerosos defectos 
estructurales y centros activos) presentando una mayor superficie específica y, en 
consecuencia una mayor reactividad. 
Pág. 30 
 
4.1.2 Caracterización físico-química 
Físicamente, el material de partida es un polvo de aspecto arenoso de color marrón, 
que tal y como se ha comentado anteriormente se debe a la presencia de impurezas 
de óxidos de hierro. 
La caracterización ha consistido en el análisis mediante diferentes técnicas que se 
complementan para poder determinar su composición. Así, se ha realizado un análisis 
mediante fluorescencia de rayos X (FRX), uno por difracción de rayos X (DRX), un 
análisis termogravimétrico (ATG) y un análisis por espectroscopia de infrarrojo por 
transformada de Fourier con accesorio de reflexión atenuada (FTIR-ATR). Así mismo, 
se ha determinado también su superficie específica (mediante análisis BET) y su 
reactividad frente a un ácido débil, el test del ácido cítrico. Ambos parámetros 
relacionados entre sí, y pueden dar una idea de la reactividad que presenta la 
magnesia objeto de estudio. Finalmente se ha determinado otras características físicas 
de interés tales, como la distribución de tamaños de partícula y la densidad. 
Los diferentes estudios se llevaron a cabo a partir de una muestra representativa. Con 
este propósito la muestra se ha sometido a un proceso de homogeneizado consistente 
en cuartear y dividir la muestra hasta 1/8, para finalmente obtener unos 500 g de 
muestra representativa de CR. 
4.1.2.1 Fluorescencia de rayos X (FRX) 
Para determinar semi-cuantitativamente la presencia de los elementos mayoritarios 
contenidos en la cáustica reactiva empleada, se realiza un análisis de fluorescencia de 
rayos X (FRX), con un espectrofotómetro secuencial de rayos X por dispersión de 
longitudes de onda (WDXRF) Philips PW2400. En la Tabla 4.1 se indican los 
porcentajes en peso de los elementos identificados, todos ellos expresados como los 
respectivos óxidos de la valencia más estable. 
Tabla 4.1 FRX de la cáustica reactiva 
Óxido % en peso 
MgO 74.9 
CaO 7.5 
SiO2 3.5 
Fe2O3 2.6 
SO3 0.2 
MnO 0.2 
LOI* 11.0 
*LOI: Loss on ignition 
Como cabía esperar, el componente mayoritario es el óxido de magnesio (MgO) con 
un 74,9%, siendo la cal (CaO) el siguiente componente con un contenido del 7,5%. El 
resto de elementos mayoritarios se encuentra con contenidos inferiores al 3%. Cabe 
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destacar un LOI (Loss on ignition) del orden del 11%, haciendo referencia este 
parámetro a la pérdida por calcinación de los compuestos presentes en el subproducto 
a una temperatura de 1100 ºC. Esta pérdida de peso por calcinación, se atribuye 
principalmente a la presencia de agua de hidratación y los diferentes carbonatos 
contenidos en la CR, cuya identificación se determinara posteriormente en los análisis 
de DRX, ATG y FTIR-ATR. Estos carbonatos descomponen a temperaturas inferiores 
a los 1000 ºC [24] 
4.1.2.2 Difracción de rayos X (DRX) 
Para conocer las fases cristalinas presentes en el sólido, se realiza una 
caracterización estructural mediante la técnica de difracción de rayos X (DRX) 
haciendo uso de un difractómetro de polvo de geometría Bragg-Brentano Φ/2Φ 
Siemens D-500. El difractograma obtenido para la CR se muestra en la Figura 4.2, 
mostrando a continuación (Figura 4.3) las fichas correspondientes a las fases 
cristalinas determinadas. 
 
Figura 4.2 Difractograma de la cáustica reactiva 
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Figura 4.3 Patrones de las fases cristalinas presentes en la Figura 4.2 
Se identifican diversas fases cristalinas: Periclasa (MgO), Dolomita (CaMg(CO3)2), 
Calcita (Ca(CO3)2), Cuarzo (SiO2), Óxido de calcio (CaO), Magnesita Mg(CO3), entre 
otras, corroborando con ello los resultados obtenidos mediante la técnica FRX. 
Cabe comentar que en el análisis de DRX no se ha observado los picos 
correspondientes a las fases en las que se encuentra presente el hierro, muy 
posiblemente porque el contenido de estas se encuentra por debajo del límite de 
detección de la técnica. 
4.1.2.3 Análisis termogravimétrico (ATG) 
Para cuantificar las fases de carbonatos contenidos en la CP se utilizó un análisis 
termogravimétrico (ATG), este realizado mediante un equipo SDT Q600 de TA 
Instruments, en una atmósfera de aire y un caudal de gas de 100 mL·min-1. La 
cantidad de muestra en los ensayos realizados ha sido de 30.0±0.5 mg. Se ha 
procedido inicialmente a equilibrar la temperatura del equipo a 30 ºC, y calentar 
posteriormente hasta 1400 ºC a una velocidad de 10 ºC·min-1. Los resultados 
obtenidos mediante ATG se muestran en la Figura 4.4, así como la derivada de la 
pérdida de masa respecto a la temperatura (DTG). Este cálculo permite establecer los 
valores de temperatura donde se inicia y finaliza cada salto de pérdida de masa, 
estableciendo así los rangos de una manera más exacta [25]. 
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Figura 4.4 Análisis termogravimétrico en atmósfera de aire de la cáustica reactiva 
A partir de los análisis anteriores de DRX, es posible elucidar a qué fases 
mineralógicas corresponden los saltos observados en la Figura 4.2. Así, en primer 
lugar se aprecia la evaporación del agua de nuestro producto (1.0%) entre las 
temperaturas 50-150ºC, a continuación entre 150 y 425ºC se distingue la 
transformación de Mg(OH)2 en MgO. Posteriormente se observa a 425ºC la 
descomposición del Mg(CO2)3 que finaliza aproximadamente a 575ºC[26][27]. A 
continuación empieza la descomposición de la dolomita, en el rango de temperaturas 
comprendido entre 575 y 775ºC. A temperaturas superiores descompone el CaCO3 en 
forma de óxido, alrededor de los 950 ºC. Finalmente se aprecia una pérdida de masa 
atribuible al CaSO4 formado en el horno industrial, debido al azufre proveniente del 
combustible que se emplea (petrocoke). 
A continuación se muestra, según bibliografía, los rangos teóricos de descomposición 
de cada una de las reacciones en las que se encuentra el magnesio involucrado: 
( ) ( ) OHMgOOHMg sCT 2º4203202 + → −=  
( ) ( ) ( )gs
CT
s COMgOMgCO 2
º600500
3 + →
−=  
( ) ( ) ( ) ( )gssCT COCaOMgOCOCaMg 2º78067023 2++ → −=  
En la tabla siguiente se muestra la composición de la CR obtenida por el ATG, 
considerando los valores mostrados con anterioridad en la Tabla 4.1. (FRX). 
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Tabla 4.2 Composiciones según análisis termogravimétrico 
Compuesto % 
MgO 68.72 
CaO 6.62 
CaCO3 1.57 
MgCO3 1.10 
CaMg(CO3)2 11.69 
CaSO4 0.70 
Mg(OH)2 4.48 
resto 9.60 
A pesar que según la anterior tabla se obtiene un 68.72 % de óxido de magnesio 
(MgO) debe considerarse que el hidróxido de magnesio (Mg(OH)2), en medio ácido 
también puede lixiviar magnesio (Mg2+), siendo el valor de óxido de magnesio 
contenido en la muestra susceptible de lixiviarse de 71.82 % (ver Anexo, apartado 
Cálculos de la pureza de la CR, según Fluorescencia de rayos X (FRX) y Análisis 
termogravimétrico (ATG)). 
Como se verá posteriormente, en los resultados determinados mediante el test del 
ácido cítrico, la CR es un producto reactivo (soft-Burnt), por lo que no puede 
descartarse que los carbonatos también puedan lixiviarse, siendo en este caso el 
porcentaje de magnesio susceptible de reaccionar (expresado como MgO) mayor que 
el contenido del (hidr)óxido de magnesio determinado. 
4.1.2.4 Espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier con accesorio 
de reflexión atenuada (FTIR-ATR) 
Para identificar los grupos funcionales del producto objeto de estudio se ha empleado 
un equipo de espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR), provisto de 
un accesorio de reflexión atenuada (ATR). Mediante esta técnica es posible determinar 
el espectro de infrarrojo de la muestra sometida a estudio sin necesidad de realizar la 
preparación de pastillas, mejorando de esta manera el tiempo de respuesta del 
análisis. La determinación consiste en la medición de la longitud de onda y la 
intensidad de absorción de la muestra directamente sobre la superficie horizontal en la 
que se encuentra un cristal de diamante como medio de reflexión interna pudiendo 
proceder a la adquisición del espectro de infrarrojo. 
El infrarrojo es suficientemente energético para excitar las vibraciones moleculares. 
Aquellas longitudes de onda que el material absorba, serán característicos de unos 
grupos funcionales muy concretos. A continuación se representa el espectro de IR 
obtenido (ver Figura 4.5). En este punto no se determinan bandas espectrales 
significativas para justificar la composición de la CR. Sin embargo es posible observar 
una banda hacia 1400cm-1 características del carbonilo, es decir, tal y como queda 
reflejado en el anterior difractograma (Figura 4.2), ésta contiene carbonatos. 
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Esta técnica se emplea más adelante para caracterizar los productos obtenidos, dado 
que es fácil elucidar la composición de la muestra estudiada, tal y como se discutirá 
más adelante en el apartado 5.6. 
 
Figura 4.5 Espectro FTIR-ATR de la cáustica reactiva 
4.1.2.5 Distribución del tamaño de partícula. 
La distribución del número de partículas (granulometría) se obtuvo con un equipo de 
análisis por dispersión láser Beckman Coulter LS 13320. En este análisis se analiza la 
dimensión de partícula por dispersión láser de una suspensión de la muestra en 
etanol, calculando los diámetros de partícula desde 0.040 μm hasta 1000 μm. A 
continuación se representa la distribución granulométrica del tamaño de partícula en 
volumen de la CR y en número, Figura 4.6 y Figura 4.7, respectivamente. 
 
Figura 4.6 Distribución granulométrica de la cáustica a reactiva en volumen 
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Figura 4.7 Distribución granulométrica de la cáustica a reactiva en número 
El tamaño medio de partícula, en volumen, es de 10.22 µm de diámetro. 
En la Figura 4.6 los resultados se expresan como un tanto por ciento en volumen de la 
aportación de los distintos tamaños de partícula, siendo la mayor contribución las de 
aquellas con un diámetro alrededor de los 10.22 µm. 
A diferencia, la Figura 4.7 muestra la aportación en tanto por ciento de un número 
partículas con un diámetro determinado. Se puede observar ahora, que la mayor 
aportación coincide con aquellas partículas que presentan un diámetro de 
aproximadamente 0.75 µm. 
4.1.2.6 Densidad aparente 
La determinación de la densidad aparente se ha realizado con un picnómetro de helio 
Accupic 1330. La CR presenta un valor de densidad de 3.43 g·cm-3. Al comparar este 
valor con el que se encuentra en la bibliografía[27] para el MgO, MgCO3 y el 
CaMg(CO3)2, (3.58, 2.95 y 2.87 g·cm-3 respectivamente), puede concluirse que la CR 
es un producto con poca porosidad, con valores de densidad propios de un material 
que aparte del óxido de magnesio, también tiene un contenido importante de 
carbonatos, tal y como se ha podido determinar con anterioridad. 
4.1.2.7 Superficie específica (BET) 
El análisis de la superficie específica (BET) se realiza mediante un equipo 
Micromeritics Tristar 3000. Esta técnica aporta información respecto a la superficie 
activa de la muestra sometida a estudio, la cual puede asociarse con la reactividad de 
la misma. En el caso particular de la muestra CR estudiada, se ha determinado un 
valor BET de 6.67 m2·g-1. 
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Debe mencionarse que la superficie específica BET es mucho más inferior en la CP 
que en el óxido de magnesio cáustico puro (170 m2·g-1) utilizado como referencia.  
Este hecho puede explicarse por la mayor sinterización que tiene lugar durante el 
proceso de calcinación de magnesita natural. Al aumentar el tiempo y la temperatura 
de calcinación, las imperfecciones cristalinas disminuyen y como consecuencia el MgO 
es menos reactivo. 
Este parámetro, puede ser importante a la hora de realizar las dosificaciones de los 
reactores, principalmente por lo que se refiere a la relación de pulpa. 
4.1.2.8 Test de reactividad del ácido cítrico 
Por último, se realizó el test del ácido cítrico para evaluar la reactividad de la CR. Este 
ensayo está diseñado para determinar la reactividad por neutralización ácida del MgO 
(y en general de cualquier álcali presente en la muestra). La reactividad se determina 
mediante el tiempo necesario desde la adición del ácido cítrico hasta el viraje del 
indicador, fenolftaleína, que determina que se ha conseguido la neutralización (pH = 
8.6) [29]. En función del tiempo necesario se puede clasificar la diferente reactividad del 
MgO estudiado. Un valor de tiempo de neutralización inferior a 60 segundos define al 
MgO como altamente reactivo (soft-Burnt). Valores entre 180 y 300 segundos lo 
definen como un óxido de magnesio de reactividad media (medium reactive). Mientras 
que de baja reactividad (hard-Burnt) es por valores superiores a 600 segundos. 
Finalmente, los valores de tiempo de neutralización superiores a los 900 segundos lo 
clasifican como dead-Burnt[30]. 
Para obtener un resultado fiable se realizaron tres repeticiones, en las que se 
estableció un tiempo de reacción de aproximadamente 90 segundos. De acuerdo con 
los resultados, puede clasificarse a la CP como un MgO soft-Burnt. Este valor se 
encuentra relacionado con el resultado obtenido de superficie específica BET. 
Cabe destacar que, tal y como se desprende de los resultados obtenidos de DRX, la 
CR contiene también CaO, y éste también se encuentra involucrado en el proceso de 
neutralización del ácido cítrico y, por lo tanto, induce a un valor de tiempo de 
neutralización algo menor del que se obtendría para el óxido de magnesio contenido 
en la CR. Así, puede considerarse que el MgO de la CR es en realidad menos reactivo 
de lo indicado en el test de reactividad. 
4.2 Procedimiento experimental 
Las condiciones experimentales de este proyecto parten de las relaciones sólido-
líquido (S/L) o relaciones de pulpa (Rp) de las suspensiones objeto de ser 
carbonatadas y la relación de sólido-gas (S/CO2) extraídas de la Tesis Doctoral de la 
Dra. Inés Fernández, determinadas como óptimas para ese proceso. 
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Las distintas relaciones de pulpa (Rp) expresadas como gramos de CR por cada litro, 
así como los caudales, tiempos y temperaturas a estudiar, se indican en los apartados 
posteriores. 
Tomando en cuenta los valores óptimos, aceptados como buenos, se ampliaran los 
rangos de estudio para realizar el diseño de experimentos (DoE), debido a que el 
material de partida y el gas lixiviante, no son de la misma pureza con la que se realizó 
el estudio anteriormente. 
Considerando la mayor reactividad del producto de partida, así como el mayor 
contenido de MgO, se determinó acotar el rango de estudio entre 10 y 60 g·MgO·L-1. 
Una vez determinado el rango estudiado para la relación de pulpa, es útil considerar 
un intervalo de estudio sensato donde se contemple un defecto y un exceso de 
anhídrido carbónico al 33%. Este caudal de estudio estará comprendido entre 0.4 y 4.4 
L·min-1. 
En cuanto al tiempo de reacción, y con la finalidad de optimizar los recursos, las 
directrices del proyecto de investigación quedan restringidas a un rango no muy 
amplio, para evitar la precipitación prematura del carbonato de magnesio, que se da a 
tiempos de reacción excesivos. En este sentido, se ha determinado trabajar en un 
intervalo de tiempos de reacción comprendido entre los 30 y los 90 min. 
Finalmente, respecto a la temperatura, se escogerá un rango de entre 5 y 20 ºC, 
fácilmente reproducible en la industria, y que no presentan los inconvenientes citados 
en el capítulo 2. 
4.2.1 Ensayos preliminares 
Se ha realizado una serie de ensayos previos para poder hallar una sistemática de 
operación, poder minimizar los fallos sistemáticos y coger agilidad durante cada etapa. 
En esta fase también se pretende ver, mediante pruebas de ensayo y error, si los 
rangos seleccionados en el DoE pueden ser factibles. Esta parte experimental, sin 
relevancia alguna en la optimización del proceso no se detallará en el presente 
proyecto. 
Durante la realización de ensayos previos se ha detectado que hay varios posibles 
puntos de error humano durante el procedimiento. Uno es en el proceso de filtrado al 
vacío en el embudo Büchner, ya que si la cantidad de lodo es muy pequeña es fácil 
que el sólido traspase el papel de filtro, dado que su granulometría es muy fina. La 
forma de evitar este problema sistemático es la de verter inicialmente una gran 
cantidad de sólido, de tal manera que el mismo sólido colapse el filtro, y haga 
propiamente de lecho filtrante. Sin embargo, y con la finalidad de obtener un lixiviado 
libre de partículas sólidas factible de ser analizado, se ha optado por repetir este paso 
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de filtración dos veces consecutivas. El otro posible punto de error detectado, es tener 
el baño de agua a demasiada temperatura, produciendo un incremento desmesurado 
de la rampa de calentamiento, ya que dicha reacción como se ha citado anteriormente 
es muy exotérmica. 
Asimismo, destacar como otra posible fuente de error durante el proceso de 
precipitación de la hidromagnesita, que la temperatura de la solución no llegue a los 
90ºC. Por debajo de esta temperatura pueden aparecer precipitaciones parásitas, 
como son la precipitación de estructuras de Neskionita o Dypingita[32]. Ambos 
compuestos podrían ser detectados por DRX en el producto final. 
Considerando los ensayos preliminares y los posibles errores experimentales, se 
procede a realizar el proceso normalizado o protocolo a seguir durante la realización 
de todos los ensayos propuestos, tal y como se describirá en apartados posteriores. 
4.2.1.1 Seguimiento de la reacción 
El seguimiento de la reacción se ha realizado por la valoración del Mg2+ presente en la 
solución. El análisis volumétrico se ha realizado mediante complexometría utilizando 
EDTA 0.10 M (sal disódica del ácido etilendiaminotetracético) como reactivo 
complejante [31], negro de eriocromo T (NET) como agente indicador y solución auxiliar 
de NH4/NH4Cl a pH 10 como regulador del pH. En la siguiente figura se representa el 
viraje del indicador en el punto final de la valoración; se observa un cambio de color de 
lila a azul, como se muestra en la Figura 4.8. 
 
Figura 4.8 Viraje del indicador NET (negro de eriocromo T) 
Se ha realizado una toma de muestra en continuo en los ensayos preliminares a 
intervalos de tiempo de 15 minutos cada alícuota (2 mL). La muestra siempre ha sido 
inmediatamente filtrada, utilizando un papel de filtro de tamaño de poro de 0,45 µm. 
Siempre se han realizado replicas para minimizar el error sistemático. Las alícuotas no 
se han cogido de mayor volumen para no variar de forma descontrolada la relación de 
pulpa, ya que en el supuesto que se hubieran cogido alícuotas de 10 mL, en los 
seguimientos de reactores de 90 min., y sacando 2 alícuotas cada 15 minutos, 
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hubiéramos sacado del sistema 120 mL, que representa el 12% del total de la 
suspensión inicial.  
Dado que en las condiciones anteriormente descritas para la valoración del Mg2+ con 
EDTA, se valoran también otros cationes que puedan existir en solución. Así se ha 
procedido a realizar una valoración en blanco del agua de disolución (agua 
desionizada), para poder realizar una cuantificación más exhaustiva del Mg2+ en 
disolución. Dicho valor ha dado un consumo de 0.59 mL de EDTA 0.10 M, que habrá 
que restar a la media de los valores de EDTA de las valoraciones de los reactores. 
4.2.2 Montaje y protocolo 
En el siguiente apartado se hace una descripción del montaje, así como del utillaje 
requerido y del protocolo a seguir durante la realización de la parte experimental. 
4.2.2.1 Montaje 
Los reactores utilizados son recipientes de 1 L con tapa esmerilada de 5 bocas, 
acoplados a un agitador mecánico con su vareta agitadora de cuatro aspas, una 
botella de CO2 del 33% con manorreductor, un flotámetro calibrado para nuestro gas y 
escalado a las necesidades de los ensayos planteados (0.4/4.4 L·min-1), un 
termómetro digital, un pH-metro, un baño de agua, un Kitasato con embudo Büchner , 
un vaso de precipitados de 1 L, un agitador magnético y una manta calefactora con 
control de temperatura y agitación. 
En la siguiente figura se representa un esquema general de los reactores. 
 
Figura 4.9 Esquema del reactor 
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4.2.2.2 Protocolo 
Siempre se seguirá el mismo protocolo con la finalidad que cada uno de los reactores 
sea reproducible. Las etapas de obtención de Hidromagnesita son las siguientes: 
1. Preparar el reactor, introduciendo la sonda de temperatura, el agitador 
mecánico a la misma altura del suelo (4 cm.) y que no coincida nunca con el 
eje central del reactor y colocar la manga de gas tocando el suelo del reactor, 
siempre por debajo del agitador.  
 
2. Poner la cantidad exacta de agua en el reactor, medida siempre con un matraz 
aforado (es conveniente dejar un resto de agua en el matraz para arrastrar el 
sólido después de verterlo, minimizando así la cantidad de sólido pegado a la 
pared y boca de entrada al reactor). 
 
3. Atemperar el agua del reactor mediante el baño de agua exterior.  
 
4. Poner el pH-metro en contacto con el agua y empezar a burbujear el CO2, 
hasta que el pH del agua alcance 6.3 (generalmente y para un caudal utilizado 
de 2.4 L·min-1 se tarda aproximadamente 2 minutos en alcanzar el pH 
deseado). Posteriormente, ajustar el caudal según ensayo. 
 
5. Verter la cantidad requerida de sólido, según reactor. Al entrar en contacto el 
sólido con el agua se considerara el tiempo cero. Esta etapa es conveniente 
que sea rápida. 
 
6. Poner el agua restante del matraz, para arrastrar el posible producto que haya 
podido quedar en las paredes del reactor. 
 
7. Se considerara el tiempo final el momento que se para completamente el 
caudal de CO2. 
 
8. Extraer con la máxima agilidad la solución y verterla en el Büchner-Kitasato. En 
esta etapa, deben recuperarse la totalidad del sólido (lodo húmedo) y las aguas 
madres restantes en cada ensayo. 
 
9. Se extraen tres alícuotas de la solución madre, para valorarlas con EDTA. Este 
proceso se describirá más adelante. 
 
10. La solución sobrante se vierte en un vaso de precipitados de 1 litro y se lleva a 
90ºC durante una hora. 
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11. Pasada la hora, se filtra la solución en caliente en un embudo de forma 
alemana y un filtro de pliegues, pudiendo recuperar así el sólido formado, la 
hidromagnesita. 
 
12. Los dos sólidos se introducen en la estufa durante 24 horas a 105ºC, y se 
pesan una vez secos. 
En la Figura 4.10 se muestra un ejemplo de cómo debe quedar el sistema completo, 
justo en el punto 6 del protocolo detallado, aunque sin el comentado baño de agua 
para su mejor apreciación. Una vez establecido el protocolo, y conociendo los rangos 
de estudio, se procede a la realización del diseño de experimentos. 
 
Figura 4.10 Esquema del reactor sin baño de agua, punto 6 del 
protocolo elaborado 
4.2.3 Diseño de experimentos (DoE) 
A continuación se exponen los 4 factores empleados en el diseño de experimentos 
(DoE), y sus rangos de estudio: 
• el caudal (C), en el rango de estudio de 0,4 L·min-1 y 4.4 L·min-1, 
• el tiempo de reacción (t) comprendido entre 30 y 90 min. 
• la temperatura (T) de reacción comprendida entre 5 y 20 ºC 
• la relación de pulpa (Rp) comprendida entre 10 y 60 g·L-1. 
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Se podrían considerar más factores, como por ejemplo la agitación, la recirculación de 
gases, la altura del agitador (hélice), etc. Sin embargo se ha optado por fijar éstos y 
mantenerlos constantes con los siguientes valores: una agitación de 300 rpm, una 
altura del agitador a 4 cm de la base del reactor y no recirculando el exceso del gas 
empleado. 
La caracterización completa de cada uno de estos parámetros de forma individual 
requiere de muchos ensayos; así pues, el DoE plantea una serie de 35 experimentos 
que permite controlar todos los parámetros y sus interacciones mediante un diseño de 
superficie de respuesta cúbico factorial de tres niveles completo. Este número de 
ensayos resulta ajustado y asequible para este estudio en concreto. 
En la   
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Tabla 4.3 se muestra la matriz del diseño de experimentos con las distintas 
condiciones. 
El análisis de los resultados del diseño de experimentos (DoE) se ha basado en el 
análisis de la varianza (ANOVA)[32]. En este caso los resultados de los valores p (p-
value) y F se han utilizado para interpretar los resultados. El resultado de p-value 
muestra la probabilidad de obtener el resultado que se ha obtenido si se supone que la 
hipótesis nula es cierta; éste indica si el factor tiene, o no, una contribución al modelo. 
Si se obtiene un p-value inferior al nivel de significancia (α=0.05) indica que el factor 
estudiado presenta una contribución a los resultados significante en un 95% de 
confianza. 
El valor F se define como la razón de la media de la suma de cuadrados (sc): Se 
calcula a partir de la media de la suma de cuadrados de regresión entre la media de la 
suma de cuadrados de los residuales. Es una forma alternativa de probar la hipótesis 
nula. Valores elevados de F indican una contribución significante de los factores 
mientras que valores de F pequeños (inferiores al F crítico) denota que la varianza 
puede estar afectada por el ruido. 
Cabe mencionar que este DoE sólo pretende optimizar la fase del lixiviado. 
En la siguiente  
Tabla 4.4, se presentan todos los reactores propuestos por el software haciendo la 
corrección de la Rp de MgO, ya que en nuestro caso, nos interesa convertir la Rp de 
MgO en Rp de la cáustica reactiva. De este modo resulta más fácil adecuar el proceso 
experimental a escala de laboratorio a su posterior implementación a escala industrial. 
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Tabla 4.3 Reactores propuestos por el software 
Run C (L·min-1) t (min) Rp MgO (g·L-1) T (ºC) 
1 4.4 52.07 48.75 20 
2 4.4 90 60 5 
3 3.18 30 30 5 
4 4.4 90 60 5 
5 4.4 90 30 10.83 
6 0.4 90 30 20 
7 4.4 30 60 13.41 
8 1.95 90 43.95 5 
9 0.4 30 60 5 
10 4.4 30 30 20 
11 0.4 30 60 5 
12 0.4 30 36.55 13.12 
13 0.4 90 60 13.43 
14 0.4 30 60 20 
15 0.4 90 60 13.43 
16 3.77 90 39.05 20 
17 2.96 68.45 30 5 
18 4.4 90 60 20 
19 2.37 59.59 30 17.97 
20 2.4 60 45 12.5 
21 2.4 58.87 51.4 13.32 
22 1.44 45.72 43.26 5.47 
23 4.4 53.38 43.92 5 
24 0.4 30 60 20 
25 0.4 71.56 30 5 
26 4.4 30 60 13.41 
27 2.8 90 10 20 
28 2.17 30 10 5 
29 0.4 30 10 20 
30 0.4 90 10 5 
31 1.4 62.15 10 13.85 
32 4.4 62.03 10 10.98 
33 4.4 90 24.17 5 
34 4.4 31.88 27.16 5 
35 0.4 90 10 5 
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Tabla 4.4 Reactores propuestos y corregidos para la muestra de CR 
Run C (L·min-1) t (min) Rp MgO (g·L-1) Rp CR (g·L-1) T (ºC) 
1 4.4 52.07 48.75 58.73 20 
2 4.4 90 60 72.29 5 
3 3.18 30 30 36.14 5 
4 4.4 90 60 72.29 5 
5 4.4 90 30 36.14 10.83 
6 0.4 90 30 36.14 20 
7 4.4 30 60 72.29 13.41 
8 1.95 90 43.95 52.95 5 
9 0.4 30 60 72.29 5 
10 4.4 30 30 36.14 20 
11 0.4 30 60 72.29 5 
12 0.4 30 36.55 44.04 13.12 
13 0.4 90 60 72.29 13.43 
14 0.4 30 60 72.29 20 
15 0.4 90 60 72.29 13.43 
16 3.77 90 39.05 47.05 20 
17 2.96 68.45 30 36.14 5 
18 4.4 90 60 72.29 20 
19 2.37 59.59 30 36.14 17.97 
20 2.4 60 45 54.22 12.5 
21 2.4 58.87 51.4 61.93 13.32 
22 1.44 45.72 43.26 52.12 5.47 
23 4.4 53.38 43.92 52.92 5 
24 0.4 30 60 72.29 20 
25 0.4 71.56 30 36.14 5 
26 4.4 30 60 72.29 13.41 
27 2.8 90 10 12.05 20 
28 2.17 30 10 12.05 5 
29 0.4 30 10 12.05 20 
30 0.4 90 10 12.05 5 
31 1.4 62.15 10 12.05 13.85 
32 4.4 62.03 10 12.05 10.98 
33 4.4 90 24.17 29.12 5 
34 4.4 31.88 27.16 32.72 5 
35 0.4 90 10 12.05 5 
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5 Análisis de resultados 
En este capítulo se presenta y discute los resultados obtenidos en la batería de 
reactores realizados y propuestos por el software, analizando sus interacciones entre 
las distintas variables y según respuestas del DoE. 
Cabe recordar que los parámetros o variables utilizadas en este diseño son la relación 
de pulpa considerando el óxido de magnesio (Rp; S/L), la temperatura, el tiempo de 
reacción y, por último, el caudal de CO2 al 33%. 
El objetivo es escoger unas condiciones en función de los resultados obtenidos en el 
DoE, empleando el software "Design Expert 7.0", además de conocer la influencia de 
los diferentes parámetros estudiados en el producto final. 
Analizando los resultados obtenidos en la parte experimental, el software propondrá 
una curva tridimensional de comportamiento (cuadrática) en función de los resultados 
experimentales y el análisis estadístico, dentro de la que deberán escogerse las 
condiciones ideales que presenten un mayor rendimiento para la obtención de la 
hidromagnesita.  
A priori, haciendo un análisis sencillo y lineal en dos dimensiones del rendimiento 
respecto la Rp, pueden extraerse algunas conclusiones a partir de la tendencia 
observada, de forma que al disminuir la Rp, aumenta el rendimiento. 
 
Figura 5.1 Relación de pulpa vs. Rendimiento 
Aunque la Figura 5.1 sugiere el comportamiento representado, éstax no contempla las 
distintas interacciones, y los resultados extraídos no serán nunca concluyentes. 
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Según anteriores estudios, es conocido que las interacciones entre factores a menudo 
no se comportan de forma lineal. Con la finalidad de evaluar estas interacciones, en el 
siguiente apartado se realizará un análisis exhaustivo de las distintas variables del 
sistema de estudio. 
5.1 Análisis del modelo de diseño de experimentos 
El software requiere de una respuesta para poder hacer el análisis matemático 
completo. Dicha respuesta ha sido la concentración del ion magnesio en el seno de la 
disolución; es decir, el magnesio lixiviado. Y esta se ha hallado según protocolo 
mencionado en los capítulos anteriores. 
En la siguiente tabla (Tabla 5.1) se expresan los resultados obtenidos de 
concentración, y las condiciones a las que ha sido sometido cada reactor. 
Así pues, al introducir la concentración de magnesio, como respuesta, el software 
propone unos modelos matemáticos. Estos representan el comportamiento de 
nuestros factores en todo el rango de estudio. En el capítulo 5.1.8 Cálculo de 
rendimientos, también se analizara la superficie de respuesta del rendimiento 
calculado a partir del diseño de experimentos, considerando así el magnesio 
disponible, añadido en forma de CR, respecto el que se ha conseguido lixiviar. 
En las curvas se ha representado el efecto de los diferentes parámetros, combinados 
dos a dos, respecto la concentración de magnesio lixiviado, que siempre se 
representara en el eje vertical, el eje z. El resto de variables se dejaran fijas en un 
valor medio, para cada grupo de resultados obtenidos. Por tanto, las gráficas que se 
aportan son, por este orden, caudal-tiempo, caudal-relación de pulpa, caudal-
temperatura, temperatura-tiempo, relación de pulpa-temperatura y relación de pulpa-
tiempo. 
Previamente se ha realizado una transformación matemática para mejorar el ajuste del 
modelo que describe la superficie de respuesta. Sin embargo, los gráficos se 
describen manteniendo los ejes originales. En los Anexos (apartado Parámetros 
estadísticos del análisis y maximización del Mg2+), se expone la estadística 
relacionada con la optimización del magnesio. 
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Tabla 5.1 Condiciones experimentales y valores de concentración 
Run C (L·min-1) T (min) Rp MgO (g·L-1) Rp(g·L-1) T (ºC) [Mg2+] (g·L-1) 
1 4.4 52.07 48.75 58.73 20 3.54 
2 4.4 90 60 72.29 5 3.58 
3 3.18 30 30 36.14 5 1.26 
4 4.4 90 60 72.29 5 3.64 
5 4.4 90 30 36.14 10.8 4.09 
6 0.4 90 30 36.14 20 2.61 
7 4.4 30 60 72.29 13.4 1.85 
8 1.95 90 43.95 52.95 5 3.76 
9 0.4 30 60 72.29 5 0.64 
10 4.4 30 30 36.14 20 1.53 
11 0.4 30 60 72.29 5 1.49 
12 0.4 30 36.55 44.04 13.1 1.08 
13 0.4 90 60 72.29 13.4 0.41 
14 0.4 30 60 72.29 20 1.41 
15 0.4 90 60 72.29 13.4 3.91 
16 3.77 90 39.05 47.05 20 4.43 
17 2.96 68.45 30 36.14 5 3.52 
18 4.4 90 60 72.29 20 5.93 
19 2.37 59.59 30 36.14 18 4.25 
20 2.4 60 45 54.22 12.5 2.75 
21 2.4 58.87 51.4 61.93 13.3 2.36 
22 1.44 45.72 43.26 52.12 5.5 3.47 
23 4.4 53.38 43.92 52.92 5 0.61 
24 0.4 30 60 72.29 20 3.92 
25 0.4 71.56 30 36.14 5 1.57 
26 4.4 30 60 72.29 13.4 3.33 
27 2.8 90 10 12.05 20 3.26 
28 2.17 30 10 12.05 5 2.27 
29 0.4 30 10 12.05 20 3.02 
30 0.4 90 10 12.05 5 2.75 
31 1.4 62.15 10 12.05 13.9 3.04 
32 4.4 62.03 10 12.05 11 3.02 
33 4.4 90 24.17 29.12 5 3.84 
34 4.4 31.88 27.16 32.72 5 1.8 
35 0.4 90 10 12.05 5 2.15 
La Ec. 5.1 es la que ajusta la superficie de respuesta de las gráficas representadas en 
las Figura 5.2,Figura 5.3, Figura 5.4, Figura 5.5, Figura 5.6 y Figura 5.7, expuestas en 
los siguientes apartados. 
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Dónde:  
• Mg2+ es la concentración de magnesio lixiviado expresado en g Mg·L-1. 
• C es el caudal expresado en L·min-1. 
• t es el tiempo expresado en min. 
• Rp es la relación de pulpa expresada en g Mg·L-1. 
• T hace referencia a la temperatura en ºC. 
Este modelo matemático permite, por un lado, predecir cuantitativamente la respuesta 
(en este caso para el valor de Mg2+ lixiviado) dentro del rango de operación de las 
variables controlables y, por otro lado, aportar concentraciones adecuadas en el caso 
que una cierta respuesta sea requerida. Con este propósito, el modelo únicamente 
incorpora los factores y las interacciones entre factores consideradas estadísticamente 
significativas. La descripción del sistema se realiza mediante un sistema de superficie 
cuadrática. 
A continuación se representaran todos los gráficos de la superficie de respuesta, 
mostrando en los ejes x e y los factores sometidos a estudio dos a dos, y en el eje de 
las z la cantidad de magnesio (Mg2+) lixiviado. 
5.1.1 Caudal / tiempo 
El análisis de la superficie de respuesta para los factores caudal y tiempo se presenta 
en la Figura 5.2. Este tipo de figuras muestran la influencia de los factores de interés 
frente a la respuesta analizada, en este caso la concentración de Mg2+ en la disolución 
al finalizar el ensayo. Destacar que las zonas de coloración cálida (rojo) indican un 
valor más alto de la respuesta analizada, mientras que las zonas frías (azules) valores 
más bajos de ésta. Además es posible analizar de manera visual si el efecto de cada 
factor es lineal (línea) o cuadrático (parábola) al seguir el eje del factor de estudio. 
Asimismo se puede apreciar si existe interacción entre los factores analizados, como 
es el caso que aquí se analiza, apreciándose una superficie en forma parabólica. 
En el caso concreto que se representa en la Figura 5.2, la evolución de la 
concentración de magnesio (expresada como g de Mg2+ por litro de agua) en función 
del caudal de gas, expresado en L·min-1, y el tiempo, en minutos en el rango de 
estudio. Para facilitar la descripción del comportamiento se mantienen los otros dos 
factores de estudio fijos, es decir, la temperatura y la relación de pulpa en unos valores 
medios, concretamente, 12.5 ºC y 35 g MgO·L-1, respectivamente, tal y como queda 
descrito en la propia figura. 
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Figura 5.2 Superficie de respuesta de la concentración de 
magnesio en función del caudal y tiempo de reacción 
Se puede distinguir que en el rango de estudio, el tiempo es un factor significativo, ya 
que existe una gran variación de la concentración de lixiviado en dicho rango, 
mostrando un máximo significativo alrededor de los 65 minutos. Además se observan 
valores más bajos de la respuesta a tiempos bajos, ya que la reacción de lixiviación no 
es inmediata. No obstante, se observa una disminución a tiempos superiores a 75 
minutos. Este efecto puede ser debido a que se ve favorecida la precipitación del 
magnesio, favorecida por las condiciones experimentales al trabajar con relaciones de 
pulpa elevadas. 
Es observable también que, en el caso del caudal, se observa unos mínimos de 
concentración de magnesio lixiviado en los extremos del rango de estudio, poniendo 
de manifiesto que su máximo está cercano al valor medio. El mínimo que se halla en 
caudales bajos es probablemente debido al defecto de gas lixiviante. En 
contraposición puede observarse que a caudales altos el efecto es el mismo, y esto 
puede ser debido al efecto que tiene el exceso de gas lixiviante en el seno de la 
solución, el cual puede desplazar los equilibrios de solubilidad hacia la precipitación de 
carbonatos de magnesio. 
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En este caso, además, se distingue un comportamiento parabólico tanto del tiempo 
como del caudal, tal y como queda reflejado en la Ec. 5.1, dado que en dicha ecuación 
se presentan términos cuadráticos de estos factores. También en la figura puede 
apreciarse interacción entre ambos factores, tal y como puede corroborarse en la 
ecuación al apreciar el término matemático que multiplica el caudal y el tiempo. Así, 
cabe destacar que ambos factores influyen en la respuesta de manera conjunta, 
siendo ésta una interacción significativa sobre la respuesta analizada. Esta interacción, 
en este caso positiva, mejora la respuesta estudiada respecto a los factores 
estudiados individualmente; es decir, aumentar conjuntamente el caudal y el tiempo 
mejora la lixiviación de Mg2+ en el rango de estudio. 
5.1.2 Caudal / Relación de pulpa 
De manera análoga al apartado anterior se muestra en la Figura 5.3 la superficie de 
respuesta obtenida (Mg2+ lixiviado) al analizar los factores caudal y relación de pulpa. 
Por lo tanto, en este caso se han fijado la temperatura y el tiempo en unos valores 
medios de 12.5 ºC y 60 minutos, respectivamente. 
 
Figura 5.3 Superficie de respuesta de la concentración de 
magnesio en función del caudal y la relación de pulpa 
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Se puede observar que tanto el caudal como la relación de pulpa son significativos 
sobre la respuesta analizada y en el rango de estudio, presentando los dos parámetros 
un máximo aproximadamente en sus valores medios, 2.40 L·min-1 y 35 g·L-1, 
respectivamente. Además, ambos factores presentan individualmente forma 
parabólica, es decir, presentan término cuadrático en la Ec. 5.1. También, se aprecia 
que existe interacción entre los dos factores de estudio sobre la respuesta, dando 
lugar al máximo valor de magnesio lixiviado en la zona central de la superficie de 
respuesta. Aun así, la interacción entre ambos factores no es significativa; es decir 
que, aunque ambos factores de forma individual sean significativos, al interaccionar 
entre ellos, la respuesta adquirida será menor que la esperada. Esto puede verse  en 
la Figura 5.3 por la forma de bóveda centrada, y numéricamente, porque el valor que 
multiplica el producto C·Rp, es negativo. 
Cabe destacar que en los cuatro vértices, en los extremos de los rangos de estudio, se 
observa un mínimo de magnesio lixiviado, y esto es debido al déficit de agente 
lixiviante (CO2) a bajos caudales, y a caudales altos, un exceso de él, forzando la 
precipitación del carbonato de magnesio Mg(CO3)2. 
5.1.3 Caudal / Temperatura 
En la Figura 5.4 se muestra representada la evolución de la concentración de 
magnesio en función del caudal (C) y la temperatura (T) en el rango de estudio, 
manteniendo la relación de pulpa y el tiempo en unos valores medios tales que, 35 g/L 
y 60 minutos, respectivamente. 
En dicha figura se distinguen varias tendencias. En el caso de la temperatura se 
observa un comportamiento lineal, mientras que el caudal uno parabólico. Aun así, la 
interacción entre ambos factores es significativa, dando así una mayor concentración 
de magnesio lixiviado (Mg2+) de la esperada si se aumenta cada factor de forma 
individual. 
Al evaluar el efecto de la temperatura sobre la respuesta estudiada puede apreciarse 
que mientras a caudales bajos (0.4 L·min-1) el Mg2+ lixiviado aumenta al disminuir la 
temperatura, a caudales elevados (superiores a 2.40 L·min-1) la tendencia se invierte. 
Este cambio de comportamiento se contradice con lo reportado en la bibliografía, tal y 
como se ha detallado en el apartado 2.4, dado que a menor temperatura la solubilidad 
del CO2 es mayor y, por lo tanto, se lixivia más Mg2+. Una posible explicación a este 
cambio de comportamiento puede ser que al emplear grandes caudales de CO2 
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(superiores a 2.4 L·min-1) se pueda superar la solubilidad del bicarbonato de magnesio 
y éste precipite en forma del correspondiente carbonato, hecho que justificaría que los 
lodos obtenidos en estos ensayos presentaran superficialmente una tonalidad 
blanquecina. 
La justificación al comportamiento del caudal de forma individual queda descrita 
anteriormente en el apartado 5.1.1. 
 
Figura 5.4 Superficie de respuesta de la concentración de 
magnesio en función del caudal y la temperatura 
5.1.4 Temperatura / Tiempo 
En la Figura 5.5 se muestra representada la evolución de la concentración de 
magnesio en función del tiempo y temperatura en el rango de estudio, manteniendo la 
relación de pulpa y el caudal en unos valores medios tales que, 35 g MgO·L-1 y 2.40 
L·min-1. 
En dicha figura se puede distinguir el comportamiento lineal y significativo de la 
temperatura, como ya se ha comentado en apartados anteriores, y un comportamiento 
parabólico y significativo del tiempo. Aun siendo los dos significativos, la interacción 
entre ambos factores es negativa, es decir la concentración de magnesio lixiviado 
(Mg2+) es inferior que la esperada al variar cada factor individualmente. 
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Figura 5.5 Superficie de respuesta de la concentración de magnesio 
en función de la temperatura y en tiempo de reacción 
 
Analizando cada uno de los factores por separado, puede apreciarse que los mayores 
valores de concentración se obtienen a partir de los 60 min. Sin embrago, alargar el 
tiempo no presenta mejora a partir de los 75 min en cuanto a Mg2+ lixiviado, atribuible 
a la posible precipitación argumentada en el caso de caudal / temperatura. Además, se 
aprecia el comportamiento descrito en el caso anterior (caudal / temperatura) al 
disminuir la temperatura, es decir, disminuye el Mg2+ lixiviado dado que la Figura 5.5 
se representa para un caudal fijo de 2.4 L·min-1, límite a partir del cual se muestra este 
comportamiento y que ya se ha justificado por la posible precipitación del carbonato. 
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5.1.5 Relación de pulpa / Temperatura 
En la Figura 5.6 se muestra representada la evolución de la concentración de 
magnesio en función de la relación de pulpa y la temperatura en el rango de estudio, 
manteniendo el caudal y el tiempo en unos valores medios tales que, 2.40 L·min-1 y 60 
min. 
 
Figura 5.6 Superficie de respuesta de la concentración de 
magnesio en función de la relación de pulpa y la temperatura 
En esta figura se observa un comportamiento parabólico de la relación de pulpa; a 
diferencia de la temperatura que tiene un comportamiento lineal. Puede apreciarse que 
para el caso que se presenta la máxima lixiviación de magnesio (Mg2+) se obtiene a la 
temperatura de 20 ºC y para una relación de pulpa de 35 g·L-1. Asimismo a Rp de 
grandes no se observa una mayor lixiviación, tanto a las temperaturas bajas como 
altas del rango de estudio. 
La interacción de ambos factores es significativa aunque no mejora la respuesta de 
forma tan significante como cabría esperar al variar ambos factores conjuntamente, es 
decir, se presenta con un término negativo en la Ec. 5.1. 
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5.1.6 Relación de pulpa / Tiempo 
En la Figura 5.7 se muestra representada la evolución de la concentración de 
magnesio en función de y el tiempo en el rango de estudio, manteniendo la 
temperatura y el caudal en unos valores medios, tales que, 12.5 ºC y 2.4 L·min-1. 
 
Figura 5.7 Superficie de respuesta de la concentración de magnesio en función del 
tiempo y la relación de pulpa 
En la presente figura se observa el comportamiento parabólico de ambos factores, tal 
y como era de esperar al presentarse ambos factores con término al cuadrado en la 
Ec. 5.1. Sin embargo no hay interacción significativa entre ambos factores. 
El máximo valor de Mg2+ se presenta para valores de tiempo comprendidos entre 60 y 
75 min para Rp comprendidas entre 35 y 22.5 g·L-1. Además, al igual que en el estudio 
de las relaciones detalladas anteriormente entre estos factores se observa que 
aumentar el tiempo no mejora la lixiviación y que aumentar la Rp tampoco, en el rango 
de estudio evaluado. Los motivos por los cuales se obtienen estos resultados se han 
detallado ya en los apartados anteriores. 
5.1.7 Desviación estándar 
Es preciso decir, que se ha conseguido modelos de estudio con unos intervalos de 
confianza suficientemente aceptables en todos los reactores estudiados. 
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A continuación se representa una gráfica de la desviación en uno de los casos 
estudiados (Tiempo vs. Relación de pulpa), demostrando que el error cometido no 
supera el 1% máximo tolerable. 
La Figura 5.8 muestra el error estándar de la predicción de los valores del diseño, en 
las zonas dentro del rango de estudio. Estos valores por defecto nunca nos darán los 
datos de respuesta previstos. 
 
Figura 5.8 Superficie de respuesta de la desviación estándar 
de la relación Tiempo y Relación de pulpa 
En este caso solo se presenta esta figura, ya que no tiene más relevancia que la de 
mostrar el error en dicha relación. Las otras superficies de respuesta de la variación 
estándar de las otras relaciones, en su totalidad están por debajo de un error del 1% 
en cualquier caso. 
5.1.8 Cálculos de rendimientos 
En este apartado se exponen los rendimientos de cada uno de los reactores, teniendo 
en cuenta el magnesio aportado a cada uno de nuestros reactores en forma de CR y 
siempre teniendo en cuenta que la riqueza de nuestro solido es del 74,9%, extraída de 
la Tabla 4.1. Dicha riqueza se halla considerando la aportación de magnesio por parte 
del propio óxido de magnesio (MgO), del hidróxido de magnesio (Mg(OH)2), y del 
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carbonato de magnesio (Mg(CO3)2), como ya se ha comentado con anterioridad. A 
continuación en las Ec. 5.2 y Ec. 5.3 los factores de conversión para hallar 
convenientemente los rendimientos para cada uno de estos reactores. 
 
Ec. 5.2 
 
 
Ec. 5.3 
 
Donde: 
• Ƞ es el rendimiento expresado en %. 
• Z es la masa atómica (g·mol-1). 
• PM es el peso molecular expresado en (g·mol-1). 
• Mg2+valorado es el magnesio valorado en disolución (g·L-1). 
• Mg2+teórico es el magnesio teórico según la Ec. 5.3 
En la Tabla 5.2, se muestran los rendimientos de cada uno de los reactores. 
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Tabla 5.2 Tabla de rendimientos experimentales 
Run C (l·min-1) t (min) Rp MgO (g·L-1) Rp (g·L-1) T (ºC) [Mg2+] (g·L-1). [Mg
2+] (g·L-1) 
teóricos ƞ (%) 
1 4.4 52.07 48.75 58.73 20 3.54 26.14 13.5 
2 4.4 90 60 72.29 5 3.58 32.17 11.1 
3 3.18 30 30 36.14 5 1.26 16.08 7.8 
4 4.4 90 60 72.29 5 3.64 32.17 11.3 
5 4.4 90 30 36.14 10.8 4.09 16.08 25.5 
6 0.4 90 30 36.14 20 2.61 16.08 16.2 
7 4.4 30 60 72.29 13.4 1.85 32.17 5.7 
8 1.95 90 43.95 52.95 5 3.76 23.56 15.9 
9 0.4 30 60 72.29 5 0.64 32.17 2 
10 4.4 30 30 36.14 20 1.53 32.17 4.8 
11 0.4 30 60 72.29 5 1.49 19.6 7.6 
12 0.4 30 36.55 44.04 13.1 1.08 32.17 3.4 
13 0.4 90 60 72.29 13.4 0.41 32.17 1.3 
14 0.4 30 60 72.29 20 1.41 32.17 4.4 
15 0.4 90 60 72.29 13.4 3.91 20.94 18.7 
16 3.77 90 39.05 47.05 20 4.43 16.08 27.5 
17 2.96 68.45 30 36.14 5 3.52 32.17 10.9 
18 4.4 90 60 72.29 20 5.93 16.08 36.8 
19 2.37 59.59 30 36.14 18 4.25 24.13 17.6 
20 2.4 60 45 54.22 12.5 2.75 27.56 10 
21 2.4 58.87 51.4 61.93 13.3 2.36 23.19 10.2 
22 1.44 45.72 43.26 52.12 5.5 3.47 23.55 14.7 
23 4.4 53.38 43.92 52.92 5 0.61 32.17 1.9 
24 0.4 30 60 72.29 20 3.92 16.08 24.3 
25 0.4 71.56 30 36.14 5 1.57 32.17 4.9 
26 4.4 30 60 72.29 13.4 3.33 16.08 20.7 
27 2.8 90 10 12.05 20 3.26 5.36 60.7 
28 2.17 30 10 12.05 5 2.27 5.36 42.3 
29 0.4 30 10 12.05 20 3.02 5.36 56.4 
30 0.4 90 10 12.05 5 2.75 5.36 51.2 
31 1.4 62.15 10 12.05 13.9 3.04 5.36 56.7 
32 4.4 62.03 10 12.05 11 3.02 5.36 56.4 
33 4.4 90 24.17 29.12 5 3.84 12.96 29.6 
34 4.4 31.88 27.16 32.72 5 1.8 14.56 12.4 
35 0.4 90 10 12.05 5 2.15 5.36 40.1 
Tal y como queda reflejado en la tabla anterior, por lo general, se han obtenido valores 
de rendimiento inferiores al 60%. 
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5.2 Estudio de la superficie de respuesta: Rendimiento. 
A continuación se representan los efectos de los diferentes parámetros, combinados 
dos a dos, como en el caso de Mg2+, encontrándose en este caso representado el 
rendimiento de magnesio lixiviado  en el eje vertical. El resto de variables, para cada 
grupo de resultados obtenidos, se dejan fijas en un valor medio. Por tanto, las gráficas 
que se aportan son, por este orden: caudal-tiempo, caudal-relación de pulpa, caudal-
temperatura, temperatura-tiempo, relación de pulpa-temperatura, relación de pulpa-
tiempo. 
Previamente se ha realizado una transformación matemática para mejorar el ajuste del 
modelo que describe la superficie de respuesta. Así, ha sido necesario descartar 
algunos factores para mejorar el ajuste sobre la respuesta sometida a estudio. Este 
tratamiento se ha llevado a cabo considerando los parámetros estadísticos detallados 
con anterioridad en el capítulo 3. Para mejorar el ajuste matemático, se han eliminado 
algunos factores no significativos.  
La Ec. 5.4 es la que ajusta la superficie de respuesta de las gráficas representados en 
las figuras expuestas a continuación.  
 
Ec. 5.4 
 
Dónde: 
• η  es el rendimiento del lixiviado de magnesio expresado en %. 
• C es el cabal expresado en L·min-1. 
• t es el tiempo expresado en min. 
• Rp es la relación de pulpa expresado en g Mg·L-1. 
• T hace referencia a la temperatura en ºC. 
En los siguientes apartados se detallan aquellos aspectos más relevantes en cuanto al 
efecto sobre la respuesta analizada (ƞ) y a las interacciones entre los factores 
evaluados. 
En los Anexos (apartado Parámetros estadísticos del análisis y maximización del 
Mg2+ y el rendimiento), se expone la estadística relacionada con la optimización del 
magnesio  y del rendimiento. 
( )
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5.2.1 Caudal / tiempo 
En la Figura 5.9 se muestra representada la evolución del rendimiento en función del 
caudal y el tiempo en el rango de estudio, manteniendo la temperatura y la relación de 
pulpa en unos valores medios tales que,12.5 ºC y 35 g MgO·L-1. 
 
Figura 5.9 Superficie de respuesta del rendimiento lixiviado en 
función del caudal y tiempo de reacción 
En la anterior figura se puede apreciar que en el rango de estudio los factores 
estudiados son significativos, tal y como ya queda demostrado en la Ec. 5.4. Debido al 
ajuste matemático se descarta el término cuadrático del tiempo en la Ec. 5.4. Por lo 
tanto este parámetro no tiene incidencia sobre la respuesta evaluada. Sin embargo, al 
evaluar la forma de la superficie de respuesta para el tiempo, puede apreciarse un 
perfil parabólico. Además, a pesar de que gráficamente podría pensarse que hay una 
interacción entre ambos factores debido a la forma de bóveda centrada, el término 
matemático C·t se ha descartado en la ecuación para mejorar el ajuste. 
Destacar que los mayores rendimientos se encuentran a caudales superiores a 2.40 
L·min-1 y tiempos comprendidos entre 60 min y 80 min. A pesar de ello los valores 
obtenidos de rendimiento son bajos e inferiores al 25 %. 
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5.2.2 Caudal / Relación de pulpa 
En la Figura 5.10 se muestra representada la evolución del rendimiento en función del 
caudal y la relación de pulpa en el rango de estudio, manteniendo la temperatura y el 
tiempo en unos valores medios tales que, 12.5 ºC y 60 minutos, respectivamente. 
 
Figura 5.10 Superficie de respuesta del rendimiento lixiviado en 
función de la relación de pulpa y el caudal 
En este caso no hay interacción entre los factores evaluados. Además ambos factores 
presentan término cuadrático en la Ec. 5.4, reflejado en la figura con la forma 
parabólica para cada uno de los factores por separado, poniendo de manifiesto su 
efecto significativo sobre la respuesta evaluada. 
Destacar que en este caso los rendimientos mejoran al disminuir las Rp, siendo la 
zona de máximo rendimiento en esta figura la Rp de 10 g·L-1 y un caudal aproximado 
de 3 L·min-1. Por otro lado los rendimientos más bajos se han obtenido para Rp altas, 
atribuible al exceso de MgO en el medio pudiendo producirse la precipitación de 
carbonato de magnesio tal y como ya se ha discutido con anterioridad. 
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5.2.3 Caudal / Temperatura 
En la Figura 5.11 se muestra representada la evolución del rendimiento en función del 
caudal y la temperatura en el rango de estudio, manteniendo la relación de pulpa y el 
tiempo en unos valores medios de 35 g·L-1 y 60 minutos, respectivamente. 
 
Figura 5.11 Superficie de respuesta del rendimiento lixiviado en 
función de la temperatura y el caudal 
En este caso se observa interacción entre los dos factores representados, dando lugar 
a una forma de bóveda centrada. Además esta interacción mejora la respuesta 
evaluada respecto a cada uno de los factores evaluados de forma individual. Esta 
afirmación puede hacerse al observar en la Ec. 5.4 el signo positivo en el término C·T. 
Además, cabe destacar que cada uno de los factores por separado son significativos, 
mostrando en la ecuación un término cuadrático en ambos casos.  
Puede apreciarse también que al incrementar el caudal y la temperatura se mejora el 
rendimiento, aunque éste es bajo (inferior al 30 %) debido a que la Rp se encuentra 
fijada en el valor medio. 
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5.2.4 Temperatura / Tiempo 
En la Figura 5.12 se muestra representada la evolución del rendimiento en función del 
tiempo y temperatura en el rango de estudio, manteniendo la relación de pulpa y el 
caudal en unos valores medios tales que, 35 g MgO·L-1 y 2.40 L·min-1. 
 
Figura 5.12 Superficie de respuesta del rendimiento lixiviado en 
función de la temperatura y el tiempo de reacción 
Destacar que en este caso también se aprecia interacción entre los factores 
representados. Sin embargo, en este caso no mejora lo que sería de esperar al 
aumentar conjuntamente ambos factores, de ahí el término negativo en la Ec. 5.4.  
Por otro lado, puede apreciarse también que al aumentar el tiempo por encima de 75 
min no mejora el rendimiento y que el máximo valor de rendimiento se encuentra a la 
máxima temperatura evaluada. 
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5.2.5 Relación de pulpa / Temperatura 
En la Figura 5.13 se muestra representada la evolución del rendimiento en función de 
la relación de pulpa y la temperatura en el rango de estudio, manteniendo el caudal y 
el tiempo en unos valores medios tales que, 2.40 L·min-1 y 60 min. 
 
Figura 5.13 Superficie de respuesta del rendimiento lixiviado en 
función de la relación de pulpa y la temperatura 
Ambos factores son significativos individualmente y, además, de forma cuadrática. 
Asimismo, se aprecia interacción conjunta entre los factores, aunque inferior a la 
esperada (signo negativo en la Ec. 5.4). 
Cabe mencionar en este caso que se obtienen los mejores rendimientos del proceso 
de lixiviación (superior al 60 %), y que éstos se obtienen para los máximos valores de 
temperatura evaluados y para las relaciones de pulpa más bajas. Este comportamiento 
puede justificarse por la mejor interacción entre el sólido y la solución en la que se 
encuentra disuelto el CO2. Aunque tal y como se ha comentado ya anteriormente sería 
de esperar una mejora del proceso para los casos de temperaturas bajas.  
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5.2.6 Relación de pulpa / Tiempo 
En la Figura 5.14 se muestra representada la evolución del rendimiento en función de 
la Rp y el tiempo en el rango de estudio, manteniendo la temperatura y el caudal en 
unos valores medios de 12.5 ºC y 2.4 L·min-1, respectivamente. 
 
Figura 5.14 Superficie de respuesta del rendimiento lixiviado en 
función del tiempo y la relación de pulpa 
Como ya se ha comentado en apartados anteriores, los factores tiempo (t) y relación 
de pulpa (Rp) son factores significativos, aunque la interacción entre ellos no es 
significativa, debido a que se mejora el ajuste al quitar este término de la ecuación. 
Como ya se ha observado en las gráficas anteriores, manteniendo un valor fijo del 
tiempo de reacción, y al disminuir la Rp, se observa una notable mejora del 
rendimiento, representado en el gráfico por el color rojo. 
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5.3 Validación del diseño  
Para verificar el diseño, y poder afirmar que el estudio es reproducible, el mismo 
software propone una serie de ensayos. Es decir, propone una serie de valores para 
los distintos factores estudiados y la solución planteada, aplicando las ecuaciones que 
describen la superficie estudiada. A continuación se detallan en la Tabla 5.3 los 
reactores propuestos para validar el diseño. En el siguiente capítulo 5.3 se comentará 
de forma más detallada los resultados obtenidos. 
Tabla 5.3 Reactores para validar el diseño 
Run C (l·min-1) t (min) Rp MgO(g·L-1) T (ºC) Mg2+ (g·L-1) Desv. 
1 3.68 67.28 28.47 20 4.79 ± 0.53 
2 3.66 67.28 28.65 20 4.79 ± 0.53 
3 3.75 67.12 28.69 20 4.79 ± 0.53 
4 3.70 66.55 28.06 20 4.78 ± 0.53 
5 3.74 66.82 29.34 20 4.78 ± 0.53 
6 3.77 87.27 27.10 20 4.78 ± 0.53 
Para verificar el diseño se han escogido los reactores especificados con Run 1 y 2., 
nombrados de ahora en adelante como validación 1 (V1) y validación 2 (V2), 
respectivamente. Hay que mencionar que el propio software, permite una desviación 
estándar, ya que se trata de un proceso experimental, tal y como queda recogido en la 
columna de desviación (Desv.). 
A continuación se muestra la Tabla 5.4, en la que se exponen las condiciones de 
reacción utilizadas para validar el diseño, junto con la concentración de magnesio 
lixiviado determinada por valoración al final del proceso que se ha realizado siguiendo 
el protocolo descrito en el apartado 4.2.2.2. 
Tabla 5.4 Reactores propuestos para validar el DoE 
Run C (l·min-1) t (min) Rp MgO (g·L-1) Rp CR(g L-1) T (ºC) Mg2+ (g·L-1) 
1 3.68 67.28 28.47 34.30 20 4.69 
2 3.66 67.28 28.65 34.51 20 4.53 
Según se distingue en la Tabla 5.4 las concentraciones halladas de los reactores 1 y 2 
son 4.69 y 4.53 (g Mg2+·L-1), respectivamente. Estos valores entran dentro de los 
rangos previstos por el propio software, verificando así que el diseño es válido y 
reproducible. 
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5.4 Reactores óptimos (maximizando la concentración de 
Mg2+ lixiviado) 
Los reactores óptimos maximizando el magnesio en disolución, son aquellos que 
utilizando la ecuación Ec. 5.1 que describe la superficie de respuesta y con los criterios 
expuestos en la Tabla 5.5, el software propone como óptimos. 
A continuación se expone una tabla resumen de los criterios para la optimización del 
DoE. Éstos han sido acotados teniendo en cuenta las necesidades de la empresa y 
siguiendo los criterios propuestos por ésta para su optimización a escala industrial. 
Tabla 5.5 Criterios de optimización del DoE 
  
Límite inferior Límite superior Importancia 
Caudal en rango 0.4 4.4 *** 
Tiempo en rango 30 90 *** 
Rel. pulpa en rango 10 60 ***** 
Temperatura en rango 5 20 *** 
Mg 2+ maximizado 3.50 5.93 ***** 
En la Tabla 5.6 se expresan aquellas condiciones óptimas para hallar las 
concentraciones máximas, una vez definidos los criterios. 
Tabla 5.6 Reactores óptimos propuestos por el software maximizando el 
magnesio en disolución 
Run C (l·min-1) t (min) Rp MgO(g·L-1) T (ºC) Mg2+ (g·L-1) Desv. 
1 3.68 67.28 28.47 20 4.79 ± 0.53 
2 3.66 67.28 28.65 20 4.79 ± 0.53 
3 3.75 67.12 28.69 20 4.79 ± 0.53 
4 3.70 66.55 28.06 20 4.78 ± 0.53 
5 3.74 66.82 29.34 20 4.78 ± 0.53 
6 3.77 87.27 27.10 20 4.78 ± 0.53 
la tabla anterior se observa que las condiciones de reacción no varían prácticamente 
nada, ya que en muchos casos el error que se puede realizar en calibrar la 
instrumentación es superior que los cambios sugeridos por el software. 
5.5 Reactores óptimos (maximizando la concentración de 
Mg2+ lixiviado y el rendimiento) 
En este apartado se trata de maximizar la concentración de magnesio lixiviado (Mg2+), 
maximizando también el rendimiento de la reacción, y aunque aparentemente dicho 
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rendimiento se realiza a partir de un simple factor de conversión, dicho factor 
contempla el aporte de óxido de magnesio prominente de la CR. 
Los reactores óptimos maximizando el magnesio en disolución y el rendimiento, son 
aquellos que utilizando la Ec. 5.4 describe la superficie de respuesta y con los criterios 
expuestos en la Tabla 5.7, el software propone como óptimos. 
A continuación se expone una tabla resumen de los criterios para la optimización del 
DoE. 
Tabla 5.7 Criterios de optimización del DoE maximizando el magnesio 
lixiviado y el rendimiento 
  
Límite inferior Límite superior Importancia 
Caudal en rango 0.4 4.4 *** 
Tiempo en rango 30 90 *** 
Rel. pulpa en rango 10 60 ***** 
Temperatura en rango 5 20 *** 
Mg 2+ maximizado 3.5 5.93 ***** 
Rendimiento maximizado 1.3 60.7 ***** 
En la Tabla 5.8 se expresan aquellas condiciones óptimas para hallar las 
concentraciones y los rendimientos máximos, una vez definidos los criterios anteriores.  
Tabla 5.8 Reactores óptimos propuestos por el software. 
Run C (L·min-1) T (min) Rp MgO(g·L-1) T (ºC) Mg2+ (g·L-1) Ƞ (%) Desv. 
1 3.60 67.32 13.08 20 4.51 60.72 ± 0.86 
2 3.59 67.08 13.08 20 4.51 60.72 ± 0.87 
3 3.62 67.45 13.08 20 4.51 60.72 ± 0.88 
4 3.57 66.83 13.08 20 4.51 60.72 ± 0.89 
5 3.61 67.80 13.07 20 4.51 60.72 ± 0.90 
6 3.65 67.35 13.09 20 4.51 60.72 ± 0.91 
En la tabla anterior se observa que las condiciones de reacción vuelve a no variar 
prácticamente nada, ya que en muchos casos el error que se realiza en calibrar la 
instrumentación es superior que los cambios sugeridos por el software. 
Comparando las Tabla 5.6 y Tabla 5.8 conjuntamente, se observa que los caudales, 
los tiempos y las temperaturas son prácticamente iguales para ambos caso. No es así 
cuando se trata de la relación de pulpa, que como se ha visto en las figuras donde se 
representa el rendimiento, se requiere de Rp bajas para aumentar el rendimiento, 
como se demuestra en la Tabla 5.8. 
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5.6 Caracterización de las validaciones 
En este apartado se procede a realizar la caracterización del producto precipitado a 
partir de los lixiviados obtenidos en los reactores correspondientes a las validaciones 1 
y 2. 
5.6.1 Difracción de rayos X (DRX) 
Para conocer las fases cristalinas presentes en el sólido, se realiza una 
caracterización estructural mediante la técnica de difracción de rayos X (DRX) 
haciendo uso de un difractómetro de polvo de geometría Bragg-Brentano Φ/2Φ 
Siemens D-500,como ya se ha comentado con anterioridad. El difractograma obtenido 
se muestra en la Figura 5.15 y a continuación en la Figura 5.16 se detalla el listado de 
las fases cristalinas determinadas. 
 
Figura 5.15. Difractograma de la V1 
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Figura 5.16 Patrones de las fases cristalinas presentes en la V1 
En la Figura 5.15 de DRX se muestra el difractograma correspondiente a la validación 
1 (V1). Tal y como queda reflejado en dicha figura las fases cristalinas analizadas se 
corresponden mayoritariamente a HM, sin embargo también puede apreciarse la 
presencia de otra fase cristalina atribuible a la Dypingite (Dy). Esta presencia no es de 
extrañar dada la similitud en cuanto a la composición de estos dos compuestos, según 
se expone a continuación: 
• Hidromagnesita (HM)   Mg5(CO3)4(OH)2·4H2O 
• Dypingite (Dy).   Mg5(CO3) 4(OH) 2·5H2O 
Además de la más que posible evolución de la Dy a HM por la pérdida de una 
molécula de agua durante el secado en estufa, tal y como queda reflejado en la 
literatura[33]. Cabe destacar también que el difractograma presenta fases amorfas; es 
decir, no presenta picos estrechos y la línea se encuentra alzada respecto del eje de 
las ordenadas.  
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Figura 5.17. Difractograma de la V2 
 
Figura 5.18 Patrones de las fases cristalinas presentes en la V2 
En la Figura 5.17 y en la Figura 5.18 se muestra el difractograma de la muestra 
validación 2 (V2) y las fases cristalinas presentes en el sólido analizado, 
respectivamente. Esta muestra contiene como fase cristalina HM y no se ha detectado 
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Dy a diferencia de la V1. Esta diferencia puede atribuirse a que en este caso el 
proceso de secado en estufa. La V2 también presenta fase amorfa, aunque parece 
que en menor medida que V1. 
Los resultados obtenidos por DRX se complementan más adelante con otras técnicas 
de análisis. 
5.6.2 Análisis termogravimétrico (ATG) 
Para cuantificar los carbonatos contenidos en la HM se utilizó un análisis 
termogravimétrico (ATG), realizado mediante un equipo SDT Q600 de TA Instruments, 
en una atmósfera de aire y un caudal de gas de 100 mL·min-1. La cantidad de muestra 
en los ensayos realizados ha sido de 15.0±0.5 mg. Se ha procedido inicialmente a 
equilibrar la temperatura del equipo a 30 ºC, y calentar posteriormente hasta 1400 ºC a 
una velocidad de calentamiento de 10 ºC·min-1. Los resultados obtenidos mediante 
ATG se muestran en la Figura 5.20, así como la derivada de la pérdida de masa 
respecto a la temperatura (DTG). Este cálculo permite establecer los valores de 
temperatura donde se inicia y finaliza cada salto de pérdida de masa, estableciendo 
así los rangos de una manera más exacta [36][36]. 
A continuación se exponen los análisis termogravimétrico de las validaciones 1 y 2, 
cuyos resultados se comentarán conjuntamente. 
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Figura 5.19 Análisis termogravimétrico en atmósfera de aire de la V1 
(producto blanco) 
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Figura 5.20 Análisis termogravimétrico en atmósfera de aire de la V2 
(producto blanco) 
Si se analizan inicialmente las pérdidas de peso, puede observarse, desde 
temperatura ambiente hasta 190 ºC, la pérdida del agua de cristalización. A 
continuación entre 190 y 280 ºC la descomposición del hidróxido. Finalmente, entre 
280 y 530ºC la descomposición de los carbonatos propios de la estructura.  
Hay que mencionar que analizando los porcentajes de pérdida de masa para ambos 
casos, es apreciable que en la validación 2 está perdida es inferior. Este hecho es 
debido a que la validación 1, como ya indica el análisis de DRX, aparece un contenido 
de Dypingite, teniendo está más aguas de cristalización que la HM. 
A continuación se muestra una tabla resumen, donde se especifica, según la 
estructura de HM y comparando la con la DY, las pérdidas de masa asociadas al MgO, 
CO2 y H2O respectivamente. 
La nomenclatura especificada en la Tabla 5.9 respecto las HM, nos indica tan solo la 
estequiométrica de dicho compuesto. 
  
5.534%
9.252%
38.04%
2.117%
285.°C
191.°C
523.°C
681.°C
0.0
0.2
0.4
0.6
0.8
[  
   
   
   
  ]
 D
er
iv.
 P
ér
di
da
 d
e 
M
as
a 
(%
/°C
)
 –
 –
 –
 –
 
40
60
80
100
[  
   
   
   
   
  ]
 P
ér
di
da
 d
e 
M
as
a 
(%
)
 –
––
––
––
 
0 200 400 600 800 1000
Temperatura (°C)
Pág. 76 
 
Tabla 5.9 Comparativa de pérdidas de peso por calcinación de 
HM (414), HM (313) y Dy 
 HM(414) HM (313) Dy 
Pm (g·L-1) 467.50 365.20 485.50 
moles MgO 201.50 161.20 201.50 
moles H2O 90.00 72.00 108.00 
moles CO2 176.00 132.00 176.00 
% MgO 43.10 44.14 41.50 
% H2O 19.25 19.72 22.25 
% CO2 37.65 36.14 36.25 
Pérdida de masa en ATG 56.90 55.86 58.50 
En la Tabla 5.9 muestra la pérdida de masa partiendo de solidos patrón, pero dicha 
tabla nos es útil para comprobar que la pérdida de masa total  en sólidos solo 
contengan la estructura HM, tendrán un a menor pérdida de masa asociada a la 
calcinación. 
En los Anexos en el apartado Cálculos de pérdida de masa, interpretación Análisis 
termogravimétrico (ATG), se muestran las tablas utilizadas para la justificación e 
interpretación del análisis ATG. 
5.6.3 Espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier 
con accesorio de reflexión atenuada (FTIR-ATR) 
A continuación se presentan los resultados del análisis de FT-IR de las muestras V1 y 
V2. Las Figura 5.21 y Figura 5.23 presentan las transmitancias en % versus la longitud 
de onda del producto obtenido por precipitación a partir de los lixiviados obtenidos y 
siguiendo el protocolo descrito en capítulos anteriores. Este producto precipitado, en 
ambos casos puede considerarse mayoritariamente HM, tal y como ya se ha 
comentado en los análisis realizados con anterioridad. En las Figura 5.22 y Figura 5.24 
se representan las transmitancia del lodo; es decir, del residuo obtenido al final de la 
etapa de filtrado durante el proceso de lixiviación.  
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Figura 5.21 Espectro FTIR-ATR del producto blanco de V1 
 
Figura 5.22 Espectro FTIR-ATR del lodo de V1 
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Figura 5.23 Espectro FTIR-ATR del producto blanco de V2 
 
Figura 5.24 Espectro FTIR-ATR del lodo de V2 
En este caso no se han indicado los picos característicos de los lodos de V1 y V2 ya 
que éstos no son lo suficientemente intensos como para asegurar su composición 
química. Además, el análisis de estas muestras simplemente se usa como parámetro 
de control para comparar con el resultado obtenido con anterioridad en la 
caracterización de la CR. Así, puede afirmarse que ambos lodos presentan dos picos 
en la zona característica de los carbonilos (1500cm-1), pudiendo afirmar que se tratan 
de algún tipo de carbonato, seguramente de magnesio y/o de calcio, dadas las 
características iniciales de la CR. 
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Comparando las Figura 5.21 y Figura 5.23, se distinguen los mismos picos, 
relacionados con las estructuras de HM y Dy, como se especifica en la Tabla 5.10 y 
corroboran los difractogramas anteriormente descritos. 
En la siguiente tabla se describen, según bibliografía, los picos característicos de las 
estructuras HM y Dy, donde se especifica cada pico de transmitancia para cada una 
de las estructuras (HM y Dy). 
Tabla 5.10 Tabla comparativa 
Pico (cm-1) Estructura  
3648.55 HM + Dy (OH-) 
3511.10 HM + Dy (H2O cristalización.) 
3435.70 HM 
1655.40 HM 
1480.10 HM + Dy (vibraciones del CO32-) 
1420.00 HM + Dy (vibraciones del CO32-) 
1115.70 HM + Dy (vibraciones del CO32-) 
968.20 Dy 
883.50 HM + Dy 
853.30 HM + Dy 
Como cabía esperar, varias longitudes de onda  coinciden para las dos estructuras, 
correspondientes con los picos de las vibraciones de CO32- y del agua de 
cristalización, que ambas contienen en su estructura primaria. 
Hay que remarcar que como ya se comentó en los difractogramas, la muestra V1 
contiene Dy, esto se puede verificar con una señal muy débil entre los 1100 y 880cm-1. 
Esta señal es prácticamente inapreciable en V2. 
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6 Impacto ambiental 
En este capítulo se hace referencia al impacto ambiental durante la realización del 
proyecto, mediante la matriz MET, descrita en la Tabla 6.1. También se hace 
referencia a la forma y manera de minimizar el impacto durante el proceso de 
lixiviación y la gestión de los residuos que este proceso genera. 
El impacto ambiental se puede definir como “cualquier cambio en el medio ambiente, 
sea adverso o beneficioso, resultante en todo o en parte de las actividades, productos 
y servicios de una organización”. Está asociado, por tanto, directamente al medio 
ambiente global. La actuación del impacto ambiental es una herramienta preventiva en 
lo que se refiere a la gestión del medio ambiente. 
6.1 Evaluación del impacto ambiental del proyecto 
Una buena herramienta para evaluar cualitativamente el impacto ambiental asociado al 
presente proyecto es la matriz MET. Mediante la matriz MET se consigue tener una 
perspectiva general de los aspectos del producto/proceso que causen mayores 
impactos en el medioambiente, y así identificar las prioridades en la realización de 
mejoras en la minimización del impacto. La matriz se divide en los siguientes aspectos: 
uso de Materiales (entradas en el ciclo de vida) – uso de Energía (entradas) – 
emisiones Tóxicas, vertidos (salidas). Los indicadores cualitativos son: (A) alto 
impacto, (M) impacto medio, (B) bajo impacto y (N/A) no aplica. 
En la Tabla 6.1 se representa la matriz MET del impacto ambiental asociado a la 
realización del proyecto. Se estima el impacto ambiental asociado a la fabricación y la 
distribución de las materias primas empleadas en la generación de HM, a los procesos 
químicos y físicos para su obtención, así como el uso y fin de vida de la HM. Los 
indicadores ambientales que se definen ayudan a la evaluación de los aspectos 
ambientales asociados con el ciclo de vida del proceso. 
Como se observa en la Tabla 6.1, el mayor impacto ambiental se produce en el 
consumo energético y en las emisiones al ambiente de los procesos de obtención de 
las materias primas empleadas para la formación de la HM. También hay que tener en 
cuenta el gasto energético que supone el transporte de los materiales empleados, así 
como la emisión de gases nocivos al ambiente debido a dicho transporte.  
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Tabla 6.1 Matriz MET asociada a los procesos/productos del proyecto. 
  Uso de materiales (M) Uso de energía (E) Emisiones tóxicas (T) 
  Material / Indicador Energía / Indicador Emisión / Indicador 
FABRICACIÓN: 
MATERIAS 
PRIMAS (MMPP) 
CR M 
Energía necesaria para 
el proceso de 
extracción/obtención 
de las MMPP 
A Emisiones 
contaminantes 
derivadas del 
procesamiento de 
obtención 
A 
CO2 (33%) M A A 
H2O (red) M A M 
DISTRIBUCIÓN 
MMPP 
Embalajes M 
Energía contenida en 
los combustibles 
necesarios en los 
medios de transporte 
M 
Emisiones 
contaminantes 
derivadas de la 
combustión en el 
transporte 
M 
Palets M 
Canalizaciones 
de la red de agua M 
ENSAYOS 
EXPERIMENTALES 
HM M 
Energía eléctrica 
consumida por los 
dispositivos de ensayo 
y el soporte informático 
M 
Generación de 
residuos sólidos y 
líquidos 
B 
Lodos M B 
CO2 (33%) M B 
H2O 
(desionizada) A B 
FIN DE VIDA DE LA 
HM HM A 
Energía consumida en 
los procesos de 
reciclaje 
M 
Emisiones al 
ambiente por el 
reciclaje 
B 
Por lo que se refiere a la obtención de Hidromagnesita, se ha considerado unas 
emisiones tóxicas bajas al ambiente. Dado que se puede considerar que 
mayoritariamente el gas borboteado (CO2 33%) pasa prácticamente en su totalidad a 
reaccionar con la CR, dando lugar a pocas emisiones de éste. La generación de 
residuos del proceso, se ha considerado también baja, ya que el lodo y las aguas del 
propio proceso de reacción, pueden ser reutilizados. 
Cabe destacar que la gran cantidad de ensayos realizados en el presente proyecto no 
han generado un volumen considerable de residuos sólidos y líquidos, pudiendo 
considerarse mínimo el impacto al medio ambiente. 
6.1.1 Minimización del impacto ambiental 
Una vez conocidos los aspectos medioambientales de la generación de la HM, deben 
idearse posibles estrategias de mejoras medioambientales. En un proyecto debe 
realizarse una selección de materiales de bajo impacto, procurando que sean 
materiales reciclados y que puedan ser reciclables. Referente a los procesos de 
producción en fábrica, se debe procurar emplear técnicas de producción alternativa, 
menos etapas de producción, menor consumo de energía y más limpia, menor 
producción de residuos y menos consumibles de producción y más limpios. Por lo que 
se refiere a la distribución de un producto, se deben seleccionar formas de distribución 
ambientalmente eficientes, empleando envases más ecológicos que sean reutilizables, 
así como hacer uso de medios de transporte eficientes en energía. 
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En el caso de la fabricación de la HM en planta piloto, tiene un bajo impacto, ya que 
por una parte la CR y el CO2, ambos reactivos principales, y el agente lixiviante, son 
producidos por la propia empresa en otros procesos, siendo el transporte y el embalaje 
de los mismos mínimo. Por otra parte, en el presente proyecto se ha estudiado un 
rango de temperaturas que fuera eficiente para la empresa, ya sea para evitar un 
derroche de energía calentando el agua por encima de los 20 ºC, o simplemente evitar 
cualquier etapa previa sobre ella, minimizando así su impacto en el balance global de 
dicho estudio. 
También se debe tener en cuenta la optimización del uso de materias primas, de los 
tiempos de reacción y de las temperaturas. 
Cabe destacar que, tal vez recirculando los líquidos de reacción, el lodo y el CO2 aún 
se podrían minimizar más estos aspectos, reduciendo su impacto global al mínimo 
posible. Este tema no se ha tratado dicho PFC, aunque en su momento se contempló 
dicha solución. 
6.2 Gestión de residuos  
En la realización del presente proyecto se han generado productos y subproductos 
sólidos, como la Hidromagnesita y el lodo. La HM se ha calcinado para la obtención de 
óxido de magnesio de elevada pureza, para futuras investigaciones en el propio grupo 
de investigación y por ello no se ha considerado ni este coste ni gestión en el presente 
proyecto. 
También se han generado aguas de proceso, debido a la reacción de lixiviación del 
magnesio, pero éstas, al finalizar la extracción del magnesio, han quedado con un pH 
prácticamente neutro y con una dureza parecida a la del agua de red. Es este caso, se 
consideró que eran soluciones lo suficientemente diluidas y no perjudiciales como para 
verterlas por el desagüe sin ser tratadas. 
6.3 Aspectos a destacar 
Para la realización de la Hidromagnesita en el presente proyecto se emplea como 
materias primas (MMPP) un subproducto industrial (cáustica reactiva, CR). La 
empresa ya tiene establecido, para este subproducto, un proceso de revalorización 
distinto al del presente proyecto. En el caso de emplearse como MMPP para la 
producción de HM o incluso óxido de magnesio de elevada pureza, esta CR tendrá un 
mayor valor añadido, ya que ambos productos se comercializan a precios muy 
superiores a los productos no puros ya comercializados por la empresa, en este caso 
obtenidos a partir de la calcinación de la magnesita natural. 
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Asimismo, el proceso apliacado a escala de planta piloto aportará la ventaja de un 
ahorro de materiales naturales y de un consumo energético sostenible al emplearse 
fuentes propias de los procesos industriales ya desarrollados por la propia empresa. 
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7 Evaluación económica 
En este capítulo se realiza una valoración económica del coste de la formación del 
óxido de magnesio e HM y la competitividad en el mercado del producto obtenido. Por 
otro lado, se realiza una estimación del presupuesto que ha supuesto la realización del 
presente proyecto. 
7.1 Evaluación económica de la Hidromagnesita 
El enfoque que se ha dado al presente proyecto es el de un estudio de investigación y 
desarrollo en el que se ha tenido en cuenta la optimización para la obtención de la 
Hidromagnesita partiendo de una MMPP de bajo contenido en magnesio, la CR. El 
estudio de la industrialización de la Hidromagnesita no se contempla en el alcance del 
proyecto. 
7.1.1 Coste de los reactores para la obtención de HM 
En un proyecto de I+D debe tenerse muy en cuenta el coste de las materias primas. 
Este se detalla en la Tabla 7.1. El anhídrido carbónico al 33% CO2 adquirido en la 
empresa Carburos Metálicos, que es un producto comercial en el que está implícito el 
coste del transporte de distribución y el IVA. La cáustica reactiva (CR) no es un 
producto comercial, pero también contempla dicho coste. Se escogió el anhídrido 
carbónico al 33% de tal forma que se simulaba las condiciones de la planta piloto; es 
decir, en planta no requerirá de coste alguno, más que el implícito en la instalación de 
las canalizaciones necesarias para reconducir los gases procedentes de los hornos de 
calcinación. Destacar que el coste de la adecuación de la planta no se considera en 
este proyecto. 
Tabla 7.1 Coste materias primas de la Hidromagnesita. 
Materias primas €·kg-1 
Cáustica reactiva (CR) 0.2 
Anhídrido carbónico al 33% 15.68 
H2O desionizada 0.35 
En la utilización de la HM como precursor de la obtención de óxido de magnesio de 
elevada pureza o como propio producto final, se le debe tratar como un producto 
comercial. Con este criterio, se realiza una estimación en la Tabla 7.2 del coste de 
1kg, 25 kg (cantidad aceptable para comercializar en sacos individuales) y 1 Tm, ya 
que es común en las grandes empresas utilizar Big Bags para abaratar costes de las 
materias primeras. 
Se toma como condiciones estándares aquellos valores propuestos como óptimos a 
partir del DoE del proceso de lixiviación. El cálculo se hará en masa. 
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Tabla 7.2 Coste de 1 kg, 25 kg y 1 Tm según cantidades aportadas. 
Run  MMPP Masa (g) % Unidades Coste 1kg (€) 
Coste 
25kg (€) 
Coste 
1Tm (€) 
1 
CR 28.47 1.91 g 0.004 0.1 3.82 
CO2 
 
462.99 31.04 L/min. 4.87 121.72 4868.83 
H2O 1000 67.05 L 0.35 8.72 348.65 
TOTAL 1491.46 100 - 5.22 130.53 5221.3 
2 
CR 28.65 1.92 g 0.004 0.1 3.85 
CO2 
 
460.48 30.92 L/min. 4.85 121.25 4849.97 
H2O 1000 67.15 L 0.35 8.73 349.2 
TOTAL 1489.13 100 - 5.2 130.08 5203.01 
La viabilidad de estos precios puede verse reducida al realizar estos experimentos en 
la planta piloto de la propia empresa, dado que, tanto la CR como el CO2 son 
subproductos resultantes de la propia actividad industrial de la empresa. 
7.1.2 Coste de la Hidromagnesita según el óxido de magnesio 
empleado 
Cabe realizar la comparación del coste que supondría emplear MgO puro en lugar de 
la cáustica reactiva de bajo contenido en magnesio para la obtención de la 
Hidromagnesita. Se contempla dicho coste en los reactores especificados como HM 
con CR y HM con MgO puro, detallado en la Tabla 7.3. Cabe destacar que el producto 
final (HM) tendrá las mismas características y rendimientos aportados en capítulos 
anteriores, aunque los materiales de partida, tengan distinto comportamiento físico-
químico, no contemplado en la siguiente aproximación. 
Tabla 7.3 Coste de los reactores según el MgO empleado 
Reactor MMPP Masa (g) % Unidades Coste 1kg (€) 
Coste 
25 kg (€) 
Coste 
1 Tm (€) 
HM con 
CR 
CR 28.47 1.91 g 0.004 0.1 3.82 
CO2 33% 462.99 31.04 L/min. 4.87 121.72 4868.83 
H2O 1000 67.05 L 0.35 8.72 348.65 
TOTAL 1491.46 100 - 5.22 130.53 5221.30 
HM con 
MgO 
puro 
MgO 22.61 1.51 g 0.762 23.86 762.43 
CO2 33% 462.99 31.05 L/min. 4.869 121.72 4868.83 
H2O 1000 67.43 L 0.349 8.71 348.65 
TOTAL 1491.46 100 - 5.98 149.3 6979.99 
Comparando los precios que nos aporta la Tabla 7.3 usando como material de partida 
la CR o MgO puro, se observa una mínima diferencia, esto es debido a que los 
cálculos se han realizado teniendo en cuenta el precio del CO2 subministrado por 
Carburos Metálicos. Es decir, nótese que en ambos casos el principal causante del 
coste final es el importe del CO2, el cual diluye el efecto de emplear el subproducto CR 
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sobre el importe total. Sin embargo, en el caso de emplear CO2 de las emisiones de la 
empresa, éste se vería notablemente reducido, ya que el precio del CO2 sería 
prácticamente nulo una vez amortizado el coste de la canalización de los gases. 
Siendo entonces el parámetro que más influye en el precio final, la fuente de óxido de 
magnesio empleada, hasta un 200% más cara al emplear MgO puro frente a la CR. 
7.2 Presupuesto del proyecto 
En las siguientes tablas se muestra una estimación del presupuesto que ha supuesto 
la realización del presente proyecto en cuanto a costes de los recursos humanos 
(RRHH) y de la compra del material necesario para llevarlo a cabo. El coste de los 
dispositivos de ensayo no se imputa directamente a su coste, ya que se amortizan a lo 
largo de su vida útil en las instalaciones universitarias. En los costes se ha tenido en 
cuenta que en el segundo semestre del año 2012 la cuota de IVA fue del 18% y a 
partir del mes de septiembre de 2012 se aplica el 21% debido a la entrada en vigor de 
la nueva ley de IVA. En Junio de 2012 se iniciaron los ensayos específicos del estudio 
de la Hidromagnesita. 
 
Tabla 7.4 Costes recursos humanos del proyecto. 
Actividad 
nº de 
ensayo
s 
duración 
ensayos 
(min) 
Tiempo 
invertido 
(h) 
R.R.H.H Coste unitario (€) 
Coste 
total (€) 
Realización 
experimental 
(1) Análisis de muestras - DRX 5 - - 1 33.49 167.45 
(1) Análisis de muestras - FRX 4 - - 1 8.03 32.12 
(1) Análisis de muestras -TGA 4 135 2 1 26.3 59.175 
(1) Análisis de muestras - FTIR 74 222 4 1 11.5 42.55 
(1) Análisis de muestras - BET 1 - - 1 32.5 32.5 
(1) Análisis de muestras - Densidad 1 - - 1 16.3 16.3 
(1) Análisis de muestras - Citometría 1 - - 1 16.3 16.3 
(1) Análisis de muestras - Test de 
reactividad 
1 30 0.5 1 11.5 5.75 
(2) Análisis de muestras -SEM 1 60 1 1 11.5 11.5 
(1) Reactores 37 5714 95 1 11.5 1095.23 
Confección de 
la memoria 
(1) Búsqueda bibliográfica     20 1 11.5 230 
(2) Análisis de resultados     80 1 11.5 920 
(2) Confección de resultados     180 1 11.5 2070 
(2) Redacción de memoria     250 1 11.5 2875 
SUBTOTAL BASEIMPONIBLE           7557.57 
(1) BASE IMPONIBLE 18%           302.59 
(2) BASE IMPONIBLE 21%           1234.06 
TOTAL APAGAR           9094.23 
El sueldo recomendado por la ETSEIB que debe cobrar un estudiante en prácticas 
está entre los 8 y los 15 €·h-1, en el cálculo de costes de los recursos humanos se ha 
Aprovechamiento de un LG-MgO para la obtención de carbonato básico de Mg de alta pureza (F. Ferré) Pág. 87 
 
  
 
considerado la media de este sueldo recomendado, resultando ser de 11.50 €·h-1. Se 
ha invertido alrededor de 900 h en la realización del presente proyecto.  
Tabla 7.5 Costes materiales comprados para la realización del proyecto. 
Material Cantidad Unidad Coste unitario 
Coste 
total (€) 
(1) CR 20 kg 0.2 4 
(1) (2) CO2 al 33% 2 ud. 260 520 
(1) Agua desionizada 39 l 0.54 21.06 
(1) Reactor de cristal 1 ud. 365 365 
(1) Bolsas herméticas 100 ud. 0.12 12 
(1) Espátula 2 ud. 4.23 8,46 
(1) Termómetro 2 ud. 43 86 
(1) Termómetro digital 1 ud. 89.99 89.99 
(1) Vasos de precipitados de 1L 4 ud. 32.15 128.6 
(1) Erlenmeyer 6 ud. 22.65 135.9 
(1) Bureta de 50 ml 1 ud. 64 64 
(1) Bureta de10 ml(alta precisión) 1 ud. 151 151 
(1) Agitador mecánico 4 ud. 625 2500 
(1) Hélice 1 ud. 33 33 
(1) Manta calefactora y agitadora 4   129.87 519.48 
(2) Material de oficina Varios 90 
(2) Coste impresiones 1 copia 120 120 
SUBTOTAL BASEIMPONIBLE   
  4728.49 
(1) BASE IMPONIBLE 18%  
 
  834.92 
(2) BASE IMPONIBLE 21%  
 
  131.4 
TOTAL APAGAR      5694.81 
Tabla 6.7. Presupuesto de la realización del proyecto. 
CONCEPTO Costes totales (€) 
TOTAL ACTIVIDADES RRHH 9094.2 
Materiales 5694.81 
GASTOS GENERALES 5% Actividad 739.45 
TOTAL PROYECTO   15528.46 
Dentro del coste global, el coste energético de consumo de agua y electricidad 
específico del proyecto (dispositivos de ensayo, ordenador, iluminación, etc.) es muy 
pequeño. Se estima un consumo de alrededor de 50 L de agua, con un coste medio 
entre el año 2012 y 2013 en Barcelona de 2.17 €·m-3 (incluyendo cuota de servicio, 
agua consumida, canon del agua y otros como el IVA). En cuanto al coste de 
electricidad, la media entre 2012 y 2013 es del orden de 0.26 €·kWh-1 (incluyendo 
cuota de potencia, energía consumida y otros como el IVA). Los consumos 
energéticos dan lugar a unos costes irrisorios frente al total consumido en las 
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instalaciones universitarias y por este motivo no se han considerado en el 
presupuesto. 
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8 Conclusiones 
• Es posible emplear un subproducto industrial de bajo contenido en magnesio y 
una corriente de gas residual (CO2 al 33% v/v), ambos procedentes de la 
calcinación de la magnesita natural, para la obtención de un carbonato básico 
de magnesio de elevada pureza, amplimente utilizado en diferentes sectores 
industriales, principalmente como carga ignifugantes de matrices poliméricas.  
• El Diseño de Experimentos (DoE) ha permitido evaluar el efecto de los distintos 
parámetros sobre la concentración de magnesio lixiviada y el rendimiento del 
proceso, así como las posibles interacciones entre estos parámetros. 
• El DoE ha sido validado satisfactoriamente, dando lugar a la posible 
optimización del proceso. 
• Los valores obtenidos como óptimos se han establecido maximizando la 
lixiviación de Mg2+ y, a partir de éste, maximizar el rendimiento del proceso.  
o Las condiciones de la reacción optimizada, maximizando el magnesio 
lixiviado son: Caudal 3.68 L·min-1, tiempo 67.28 min, relación de pulpa 
de magnesio 28.47 g·L-1 y la temperatura de 20ºC, dando un total de 
magnesio en disolucioón de 4.69 g·L-1. 
o Las condiciones de la reacción optimizada según el magnesio y el 
rendimiento maximizados son: Caudal 3.60 L·min-1, tiempo 67.32 min, 
relación de pulpa de magnesio 13.08 g·L-1 y la temperatura de 20ºC, 
dando un magnesio en disolución de 4.51 g·L-1 y un rendimiento del 
60.72%  
• La caracterización del producto final obtenido a partir del lixiviado de las 
validaciones realizadas ha confirmado la formación mayoritaria de un 
carbonato básico de magnesio correspondiente con la hidromagnesita (HM), 
aunque en una de ellas, se ha detectado también la presencia de dipingita 
(Dy), cuya evolución con el tiempo a HM se ve favorecida 
termodinámicamente. 
• El presente trabajo permite modificar la planta piloto para su adecuación al 
emplear el subproducto de bajo contenido en magneiso (CR) y el flujo de gas 
residual con un  contenido de CO2 del 33% (v/v). De este modo, se revaloriza 
un subproducto industrial a la vez de potenciar criterios medio ambientales al 
reducir las emisiones de gases. 
• El proceso desarrollado para la obtención de HM, es más económico usando 
como materia prima la CR que al emplear un óxido de magnesio puro. En el 
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caso de emplear los gases de emisión industriales y la CR, la reducción de los 
costes se establece alrededor de un 200%. 
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ANEXO 
SEGUIMIENTO DE LOS REACTORES 
ENSAYOS EXPERIMENTALES 
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Cálculos de la pureza de la CR, según Fluorescencia de rayos 
X (FRX) y Análisis termogravimétrico (ATG) 
Composición FRX 
FRX 
MgO 74.9 
CaO 7.5 
SiO2 3.5 
Fe2O3 2.6 
LOI 11 
Aportaciones según análisis FRX 
 
% MgO % CaO % SO3 % CO2 % H2O % Humedad PC 
Mg(OH)2 3.10 0.00 0.00 0.00 1.38 
  MgCO3 0.52 0.00 0.00 0.57 0.00 
  CaMg(CO3)2 2.55 3.55 0.00 5.58 0.00 
  CaCO3 0.00 0.88 0.00 0.69 0.00 
  CaSO4 0.00 0.29 0.41 0.00 0.00 
  Total 6.18 4.72 0.41 6.84 1.38 1.03 9.67 
Composición ATG 
Composición muestra 
Compuesto % 
MgO 68.72 
CaO 6.62 
CaCO3 1.57 
MgCO3 1.10 
CaMg(CO3)2 11.69 
CaSO4 0.70 
Mg(OH)2 4.48 
resto 9.60 
Aportación de MgO según composición de ATG 
Compuesto % 
MgO 68.72 
MgO  del carbonato 0.43 
MgO de la dolomía 1.22 
MgO del hidróxido 1.45 
MgO Total disponible 71.82 
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Cálculos de pérdida de masa, interpretación Análisis 
termogravimétrico (ATG) 
        Pesos atómicos      Pesos moleculares  
 
Peso atómico 
 Mg 24.3 
O 15.9999 
C 12 
H 1 
 
 Pm 
moles 
MgO 
moles 
H2O 
moles 
CO2 
% 
MgO 
% 
H2O 
% 
CO2 
Pérdida de 
masa en ATG 
g H2O 
cris 
gH2O 
Mg(OH)2 gCO2 
Hidromagnesita 
(414) 467.50 201.50 90.00 176.00 43.10 19.25 37.65 56.90 15.40 3.85 37.65 
Hidromagnesita 
(313) 365.20 161.20 72.00 132.00 44.14 19.72 36.14 55.86 19.72 4.93 48.19 
Dypingite 485.50 201.50 108.00 176.00 41.50 22.25 36.25 58.50 14.83 3.71 36.25 
 
  
 
Peso molecular 
 MgO 40.30 
H2O 18.00 
CO2 44.00 
Mg(OH)2 58.30 
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Especificaciones de los reactores. 
Reactor 1 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 4.4 peso disolución (g) 874 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 52.07 Lodo humeado (g) 202.12 V 1ª aliq 12.5 
Relación pulpa (g/L) 48.75 Lodo seco (g) 82.89 V 2ª aliq 12.5 
R pulpa MgO (g/L) 43.99 HM húmedo (g) 147.31 V 3ª aliq 12.5 
T (ºC) 20.00 HM seca (g) 11.13     
pH final 8.00 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 19.2/22.0         
 
Reactor 2 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 4.4 peso disolución (g) 850 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 90 Lodo húmedo (g) 238.5 V 1ª aliq 12.7 
Relación pulpa (g/L) 60,00 Lodo seco (g) 94.1 V 2ª aliq 12.5 
R pulpa MgO (g/L) 54.14 HM húmedo (g) 143.83 V 3ª aliq 12.7 
T (ºC) 5.0 HM seca (g) 11.08     
pH final 8.0 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 5.5/6.5         
 
Reactor 3 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 3.18 peso disolución (g) 961 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 30 Lodo húmedo (g) 78.25 V 1ª aliq 4.9 
Relación pulpa (g/L) 30,00 Lodo seco (g) 43.25 V 2ª aliq 4.5 
R pulpa MgO (g/L) 27.27 HM húmedo (g) 62.85 V 3ª aliq 5.1 
T (ºC) 5.0 HM seca (g) 9.6     
pH final 8.5 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 4.5/6.0         
 
Reactor 4 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 4.4 peso disolución (g) 868 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 90 Lodo húmedo (g) 219.62 V 1ª aliq 13.3 
Relación pulpa (g/L) 60.00 Lodo seco (g) 93.86 V 2ª aliq 12.6 
R pulpa MgO (g/L) 54.14 HM húmedo (g) 221.58 V 3ª aliq 12.6 
T (ºC) 5,00 HM seca (g) 20.41     
pH final 8.0 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 5.0/7.3         
Pág. 100 
 
 
Reactor 5 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 4.4 peso disolución (g) 986 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 90 Lodo húmedo (g) 74,00 V 1ª aliq 14.5 
Relación pulpa (g/L) 30.00 Lodo seco (g) 44.99 V 2ª aliq 14.0 
R pulpa MgO (g/L) 27.07 HM húmedo (g) 227.45 V 3ª aliq 14.6 
T (ºC) 10.83 HM seca (g) 26.99     
pH final 8.0 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 9.3/11.0         
 
Reactor 6 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 0.4 peso disolución (g) 879 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 90 Lodo húmedo (g) 142.85 V 1ª aliq 9.5 
Relación pulpa (g/L) 30.00 Lodo seco (g) 48.28 V 2ª aliq 9.2 
R pulpa MgO (g/L) 27.07 HM húmedo (g) 119.57 V 3ª aliq 9.4 
T (ºC) 20.00 HM seca (g) 9.29     
pH final 8.6 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 19.5/20.9         
 
Reactor 7 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 4.4 peso disolución (g) 848 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 30 Lodo húmedo (g) 216.6 V 1ª aliq 7.2 
Relación pulpa (g/L) 60.00 Lodo seco (g) 94.05 V 2ª aliq 6.8 
R pulpa MgO (g/L) 54.14 HM húmedo (g) 80.43 V 3ª aliq 6.4 
T (ºC) 13.41 HM seca (g) 5.53     
pH final 8.5 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 13.2/13.9         
 
Reactor 8 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 1.95 peso disolución (g) 903 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 90 Lodo húmedo (g) 142.5 V 1ª aliq 13.3 
Relación pulpa (g/L) 43.95 Lodo seco (g) 53.3 V 2ª aliq 13 
R pulpa MgO (g/L) 39.66 HM húmedo (g) 220.81 V 3ª aliq 13.4 
T (ºC) 5.00 HM seca (g) 
 
    
pH final 8.1 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 4.7/5.9         
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Reactor 9 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 0.4 peso disolución (g) 980 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 30 Lodo húmedo (g) 115.01 V 1ª aliq 2.7 
Relación pulpa (g/L) 60,00 Lodo seco (g) 67.75 V 2ª aliq 2.7 
R pulpa MgO (g/L) 54.14 HM húmedo (g) 159.74 V 3ª aliq 2.8 
T (ºC) 5.00 HM seca (g) 14.85     
pH final 9.5 Rendimiento(%)       
Temperaturas máxima/mínima 5.0/6.3         
 
Reactor 10 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 4.4 peso disolución (g) 966 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 30 Lodo húmedo (g) 74.25 V 1ª aliq 8.2 
Relación pulpa (g/L) 30.00 Lodo seco (g) 41.78 V 2ª aliq 8,0 
R pulpa MgO (g/L) 27.07 HM húmedo (g) 46.29 V 3ª aliq 8,0 
T (ºC) 20.00 HM seca (g) 4.38     
pH final 8.1 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 20.0/21.3         
 
Reactor 11 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 0.40 peso disolución (g) 918 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 30 Lodo húmedo (g) 134.82 V 1ª aliq 5.9 
Relación pulpa (g/L) 60,00 Lodo seco (g) 70.48 V 2ª aliq 5.5 
R pulpa MgO (g/L) 54.14 HM húmedo (g) 51.48 V 3ª aliq 5.8 
T (ºC) 5.00 HM seca (g) 10.75     
pH final 9.6 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 5.4/6.1         
 
Reactor 12 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 0.4 peso disolución (g) 981 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 30 Lodo húmedo (g) 72.19 V 1ª aliq 6.1 
Relación pulpa (g/L) 36.55 Lodo seco (g) 39.74 V 2ª aliq 5.3 
R pulpa MgO (g/L) 32.98 HM húmedo (g) 69.39 V 3ª aliq 5.4 
T (ºC) 13.12 HM seca (g) 4.64     
pH final 9.2 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 12.9/13.8         
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Reactor 13 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 0.4 peso disolución (g) 844 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 90 Lodo húmedo (g) 245.23 V 1ª aliq 4.4 
Relación pulpa (g/L) 60.00 Lodo seco (g) 95.19 V 2ª aliq 4.2 
R pulpa MgO (g/L) 54.14 HM húmedo (g) 33.45 V 3ª aliq 4.1 
T (ºC) 13.43 HM seca (g) 4.62     
pH final 8.9 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 13.3/14.9         
 
Reactor 14 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 0.4 peso disolución (g) 906 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 30 Lodo húmedo (g) 157.37 V 1ª aliq 2.1 
Relación pulpa (g/L) 60.00 Lodo seco (g) 85.37 V 2ª aliq 1.9 
R pulpa MgO (g/L) 54.14 HM húmedo (g) 12.61 V 3ª aliq 1.9 
T (ºC) 20.00 HM seca (g) 2.5     
pH final 9.1 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 20.0/20.5         
 
Reactor 15 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 0.4 peso disolución (g) 824 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 90 Lodo húmedo (g) 243.3 V 1ª aliq 5.1 
Relación pulpa (g/L) 60,00 Lodo seco (g) 97.84 V 2ª aliq 5.4 
R pulpa MgO (g/L) 54.14 HM húmedo (g) 32.84 V 3ª aliq 5.5 
T (ºC) 13.43 HM seca (g) 1.03     
pH final 8.6 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 3.3/5.2         
 
Reactor 16 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 3.77 peso disolución (g) 679 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 90 Lodo húmedo (g) 255.64 V 1ª aliq 13.8 
Relación pulpa (g/L) 39.05 Lodo seco (g) 68.97 V 2ª aliq 13.4 
R pulpa MgO (g/L) 35.25 HM húmedo (g) 179.8 V 3ª aliq 14 
T (ºC) 20.00 HM seca (g) 3.27     
pH final 7.8 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 19.3/20.1         
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Reactor 17 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 2.96 peso disolución (g) 954 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 68.45 Lodo húmedo (g) 67.39 V 1ª aliq 15.5 
Relación pulpa (g/L) 30,00 Lodo seco (g) 31.94 V 2ª aliq 15.6 
R pulpa MgO (g/L) 27.07 HM húmedo (g) 201.35 V 3ª aliq 15.4 
T (ºC) 5,00 HM seca (g) 9.97     
pH final 8,0 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 19.7/20.9         
 
Reactor 18 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 4.4 peso disolución (g) 796 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 90 Lodo húmedo (g) 287.83 V 1ª aliq 12.2 
Relación pulpa (g/L) 60,00 Lodo seco (g) 108.67 V 2ª aliq 12.5 
R pulpa MgO (g/L) 54.14 HM húmedo (g) 186.92 V 3ª aliq 12.6 
T (ºC) 20.00 HM seca (g) 16.13     
pH final 7.9 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 19.5/20.5         
 
Reactor 19 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 2.37 peso disolución (g) 812 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 59.59 Lodo húmedo (g) 54.45 V 1ª aliq 20.3 
Relación pulpa (g/L) 30.00 Lodo seco (g) 29.6 V 2ª aliq 20.6 
R pulpa MgO (g/L) 20.07 HM húmedo (g) 231.64 V 3ª aliq 20.7 
T (ºC) 17.97 HM seca (g) 10.03     
pH final 8.0 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 16.0/17.8         
 
Reactor 20 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 2.4 peso disolución (g) 864 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 60 Lodo húmedo (g) 154.22 V 1ª aliq 14.8 
Relación pulpa (g/L) 45,00 Lodo seco (g) 57.98 V 2ª aliq 15 
R pulpa MgO (g/L) 40.61 HM húmedo (g) 147.45 V 3ª aliq 14.9 
T (ºC) 12.50 HM seca (g) 31.45     
pH final 8.1 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 12.3/13.9         
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Reactor 21 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 2.4 peso disolución (g) 895 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 58.87 Lodo húmedo (g) 183.3 V 1ª aliq 10.2 
Relación pulpa (g/L) 51.4 Lodo seco (g) 83.08 V 2ª aliq 9.8 
R pulpa MgO (g/L) 46.38 HM húmedo (g) 126.96 V 3ª aliq 9.5 
T (ºC) 12.50 HM seca (g) 14.48     
pH final 8.2 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 12.3/13.0         
 
Reactor 22 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 1.44 peso disolución (g) 912 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 45.72 Lodo húmedo (g) 151.86 V 1ª aliq 8.3 
Relación pulpa (g/L) 43.26 Lodo seco (g) 63.44 V 2ª aliq 8.7 
R pulpa MgO (g/L) 39.63 HM húmedo (g) 87.27 V 3ª aliq 8.6 
T (ºC) 13.32 HM seca (g) 10.35     
pH final 8.9 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 13/13.9         
 
Reactor 23 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 4.4 peso disolución (g) 907 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 53.38 Lodo húmedo (g) 142.69 V 1ª aliq 12.4 
Relación pulpa (g/L) 43.92 Lodo seco (g) 61.79 V 2ª aliq 12.2 
R pulpa MgO (g/L) 39.66 HM húmedo (g) 74.25 V 3ª aliq 12.2 
T (ºC) 5.47 HM seca (g) 7.56     
pH final 8.7 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 5/5.5         
 
Reactor 24 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 0.4 peso disolución (g) 875 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 30 Lodo húmedo (g) 192.39 V 1ª aliq 2.8 
Relación pulpa (g/L) 60.00 Lodo seco (g) 95.63 V 2ª aliq 2.5 
R pulpa MgO (g/L) 54.14 HM húmedo (g) 15.5 V 3ª aliq 2.6 
T (ºC) 5.00 HM seca (g) 24.78     
pH final 8.9 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 4.5/5.8         
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Reactor 25 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 0.4 peso disolución (g) 901 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 71.56 Lodo húmedo (g) 79.34 V 1ª aliq 13.6 
Relación pulpa (g/L) 30.00 Lodo seco (g) 33.57 V 2ª aliq 13.8 
R pulpa MgO (g/L) 27.07 HM húmedo (g) 185.49 V 3ª aliq 13.9 
T (ºC) 20 HM seca (g) 1.52     
pH final 8.1 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 19.0/19.6         
 
Reactor 26 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 4.4 peso disolución (g) 860 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 30 Lodo húmedo (g) 277.38 V 1ª aliq 5.9 
Relación pulpa (g/L) 60.00 Lodo seco (g) 136.24 V 2ª aliq 5.8 
R pulpa MgO (g/L) 54.14 HM húmedo (g) 34.66 V 3ª aliq 5.9 
T (ºC) 20.00 HM seca (g) 26.25     
pH final 8.2 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 19.6/20.3         
 
Reactor 27 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 2.8 peso disolución (g) 955 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 90 Lodo húmedo (g) 42.24 V 1ª aliq 11.2 
Relación pulpa (g/L) 10,00 Lodo seco (g) 92.25 V 2ª aliq 12.2 
R pulpa MgO (g/L) 9.02 HM húmedo (g) 143.65 V 3ª aliq 12 
T (ºC) 5.00 HM seca (g) 2.93     
pH final 8.6 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 4.7/5.4         
 
Reactor 28 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 2.17 peso disolución (g) 974.2 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 30 Lodo húmedo (g) 14.28 V 1ª aliq 12 
Relación pulpa (g/L) 10.00 Lodo seco (g) 5.18 V 2ª aliq 11.6 
R pulpa MgO (g/L) 9.02 HM húmedo (g) 249.37 
 
  
T (ºC) 13.41 HM seca (g) 11.14     
pH final 7.7 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 13.3/14.2         
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Reactor 29 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 0.4 peso disolución (g) 977 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 30 Lodo húmedo (g) 8.91 V 1ª aliq 8.4 
Relación pulpa (g/L) 10,00 Lodo seco (g) 3.8 V 2ª aliq 8.4 
R pulpa MgO (g/L) 9.02 HM húmedo (g) 147.73 
 
  
T (ºC) 20.00 HM seca (g) 13.13     
pH final 8.7 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 19.5/20.9         
 
Reactor 30 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 0.4 peso disolución (g) 992 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 90 Lodo húmedo (g) 9.16 V 1ª aliq 10.8 
Relación pulpa (g/L) 10.00 Lodo seco (g) 2.35 V 2ª aliq 11.2 
R pulpa MgO (g/L) 9.02 HM húmedo (g) 204.77 
 
  
T (ºC) 5.00 HM seca (g) 4.03     
pH final 7.9 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 4.9/5.3         
 
Reactor 31 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 1.4 peso disolución (g) 947 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 62.15 Lodo húmedo (g) 8.94 V 1ª aliq 10 
Relación pulpa (g/L) 10.00 Lodo seco (g) 4.25 V 2ª aliq 10.1 
R pulpa MgO (g/L) 9.02 HM húmedo (g) 143.65 
 
  
T (ºC) 20.00 HM seca (g) 7.92     
pH final 8.7 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 18.7/18.9         
 
Reactor 32 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 4.4 peso disolución (g) 958 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 62.03 Lodo húmedo (g) 9,00 V 1ª aliq 11.2 
Relación pulpa (g/L) 10.00 Lodo seco (g) 3.52 V 2ª aliq 10.9 
R pulpa MgO (g/L) 9.02 HM húmedo (g) 230.72 
 
  
T (ºC) 5.00 HM seca (g) 12.28     
pH final 7.7 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 5.0/5.2         
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Reactor 33 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 4.4 peso disolución (g) 962 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 90 Lodo húmedo (g) 11.66 V 1ª aliq 11.1 
Relación pulpa (g/L) 24.17 Lodo seco (g) 3.87 V 2ª aliq 10.9 
R pulpa MgO (g/L) 21.81 HM húmedo (g) 153.99 
 
  
T (ºC) 13.85 HM seca (g) 10.65     
pH final 7.7 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 13.6/13.9         
 
Reactor 34 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 4.4 peso disolución (g) 973 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 31.88 Lodo húmedo (g) 28.79 V 1ª aliq 13.7 
Relación pulpa (g/L) 27.16 Lodo seco (g) 17.19 V 2ª aliq 13.9 
R pulpa MgO (g/L) 24.51 HM húmedo (g) 262.3 
 
  
T (ºC) 10.98 HM seca (g) 11.6     
pH final 7.7 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 10.4/10.9         
 
Reactor 35 
Condiciones iniciales Residuos Valoraciones 
Caudal de gas (l/min) 0.4 peso disolución (g) 979 DUREZA H2O 0.59 
t (min) 90 Lodo húmedo (g) 58.54 V 1ª aliq 6.7 
Relación pulpa (g/L) 10,00 Lodo seco (g) 38.7 V 2ª aliq 6.9 
R pulpa MgO (g/L) 9.02 HM húmedo (g) 54.3 
 
  
T (ºC) 5.00 HM seca (g) 12.55     
pH final 7.9 Rendimiento (%)       
Temperaturas máxima/mínima 4.9/5.7         
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Parámetros estadísticos del análisis y maximización del Mg2+ 
 
Sum of 
 
Mean F p-value 
 
 
Source Squares df Square Value Prob > F 
Model 10834.43 11 984.95 102.03 < 0.0001 significant 
A-Caudal 79.12 1 79.12 8.20 0.0088 
 B-Tiempo 196.79 1 196.79 20.38 0.0002 
 C-Relación 
 
8213.12 1 8213.12 850.75 < 0.0001 
 D-Temperatura 174.87 1 174.87 18.11 0.0003 
 AB 57.82 1 57.82 5.99 0.0224 
 AD 44.14 1 44.14 4.57 0.0433 
 BD 83.54 1 83.54 8.65 0.0073 
 CD 176.57 1 176.57 18.29 0.0003 
 A2 33.12 1 33.12 3.43 0.0769 
 B2 249.86 1 249.86 25.88 < 0.0001 
 C2 1096.78 1 1096.78 113.61 < 0.0001 
 
       Residual 222.04 23 9.65 
   Lack of Fit 155.50 17 9.15 0.82 0.6527 not significant 
 Pure Error 66.55 6 11.09 
   Cor Total 11056.47 34 
    
Parámetros estadísticos del análisis y maximización del 
Mg2+ y el rendimiento 
 
Sum of 
 
Mean F p-value 
 
 
Source Squares df Square Value Prob > F 
Model 47.63 12 3.97 12.26 < 0.0001 significant 
A-Caudal 3.29 1 3.29 10.17 0.0042 
 B-t (min) 7.85 1 7.85 24.25 < 0.0001 
 C-Rp (g/L) 1.35 1 1.35 4.18 0.0531 
 D-T (ºC) 0.89 1 0.89 2.76 0.1107 
 AB 1.71 1 1.71 5.27 0.0317 
 AC 1.47 1 1.47 4.55 0.0444 
 AD 0.94 1 0.94 2.91 0.1022 
 BD 1.51 1 1.51 4.65 0.0423 
 CD 1.33 1 1.33 4.11 0.0548 
 A2 1.06 1 1.06 3.29 0.0835 
 B2 4.19 1 4.19 12.95 0.0016 
 C2 3.37 1 3.37 10.42 0.0039 
 
       Residual 7.12 22 0.32 
   Lack of Fit 6.43 16 0.40 3.49   0.0652 not 
  Pure Error 0.69 6 0.12 
   Cor Total 54.75 34 
     
